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vorbehalten 


VORWORT  ZUR  FÜNFTEN  AUFLAGE. 


Zium  fünften  Male  habe  ich  dem  vorliegenden  Buche  ein 
Geleitswort  mit  auf  die  Wanderschaft  zu  geben!  — 

Auf  serlich  in  dem  gleichen  Gewände,  in  welchem  dasselbe 
seit  zwei  Jahrzehnten  seinen  Weg  gefunden,  inhaltlich  aber  neu 
ausgestattet,  da,  wo  das  bisher  gebotene  hinfällig  geworden, 
verbessert,  wo  Berichtigungen  nötig  gewesen,  vervollkommnet, 
wo  sich  Lücken  gezeigt,  so  tritt  es  heute  in  fünfter  Auflage, 
tatsächlich  als  eine  vielfach  „umgearbeitete  und  vermehrte",  in 
die  Öffentlichkeit  hinaus. 

Wenn  die  Art  und  Weise  der  Anordnung  des  Stoffes,  weil 
durchaus  bewährt,  unverändert  beibehalten  werden  konnte,  so 
hat  doch  bei  sorgfältiger  Prüfung  des  gesamten  Inhalts,  infolge 
eigener  Erfahrungen  und  nach  Durchsicht  der  bezüglichen, 
neueren  Literatur,  —  unter  welcher  ich  besonders  v.  Lippmanns 
mit  Recht  so  geschätzte  „Chemie  der  Zuckerarten",  die  „Zeit- 
schrift des  Vereins  für  die  Rübenzucker -Industrie  des  Deutschen 
Reiches"  und  „Herbertz'  Deutsche  Zucker -Industrie"  dankbar 
hervorhebe  — ,  fast  keinem  einzigen  Abschnitt  irgend  eine  sach- 
liche Änderung  erspart  werden  können. 

Das  Buch  ist  damit,  wie  ich  hoffen  darf,  den  heutigen  Ver- 
hältnissen wieder  vertrauter  geworden,  als  es  in  manchen  Be- 
ziehungen zuletzt  wohl  gewesen. 

Als  einen  neuen  Abschnitt  habe  ich  geglaubt,  die  Unter- 
suchung des  Melassefutters  hinzufügen  zu  sollen  und 
denke,  den  Wünschen,  welche  in  dieser  Beziehung  vielfach  her- 
vorgetreten, damit  gerecht  geworden  zu  sein.  — 

Bei  dem  vor  einigen  Jahren  erfolgten  Ausscheiden  meines 
derzeitigen  Geschäftsgenossen  aus  der  gemeinsamen  Tätigkeit  ist 
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die  „Anleitung"  vertragsgeniäfs  in  mein  alleiniges  Eigentum 
übergegangen.  Da  von  ihrem  ersten  Erscheinen  an  die  gesamte 
Abfassung  und  Redaktion  stets  ganz  ausschliefslich  in  meiner 
Hand  gelegen,  so  darf  ich  wohl  sagen,  dals  jene  Änderung,  die 
ja  im  Titel  der  vorliegenden  Auflage  ihren  Ausdruck  gefunden  i), 
auf  das  Buch  selbst  in  jeder  Hinsicht  ohne  EinfluTs  ge- 
blieben ist.  — 

Denen,  die  nait  Rat  und  Tat  mich  bereitwilligst  bei  meiner 
Arbeit  unterstützt,  —  in  erster  Linie  meinem  jetzigen  Geschäfts- 
genossen, Herrn  Dr.  A.  Rössing  —  herzlichst  zu  danken,  ist 
mir  eine  gern  erfüllte  Pflicht. 

Und  damit  sende  ich  das  Buch  hinaus;  —  möchten  seine 
Freunde  und  Gönner,  die  es  als  einen  gewissenhaften  und  zu- 
verlässigen Ratgeber  kennen  gelernt,  auch  nach  Einsicht  dieser 
neuen  Auflage  vollen  Anlafs  finden,  ihm  ihre  Zuneigung  und  ihr 
Vertrauen  zu  bewahren,  möchte  es  zu  den  alten  neue  Freunde 
sich  gewinnen  und  allezeit  dazu  beitragen,  der  Arbeit  im 
chemischen  Laboratorium  diejenige  Sicherheit  und  Zuverlässigkeit 
zu  geben,  welche   die  grofse  Praxis  mit  Recht  von  ihr  verlangt. 


^)' „Frühling  und  Schulz'  Anleitung  u.  s.  w.,  herausgegeben   von 
Dr.  U.  Frühling.« 

Braunachweig,  im  März  1897. 

Dr.  R.  Frühling. 
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Wenn  ein  Buch,  wie  die  vorliegende  „Anleitung"  in 
sechster  Auflage  herausgegeben  werden  mufs,  so  darf  sein 
Verfasser  gewiXs  daraus  den  Schluls  ziehen,  dafs  er  der  Aufgabe, 
welche  er  sich  mit  seiner  Arbeit  gestellt,  einigermafsen  gerecht 
£:eworden  sei.  Er  darf  annehmen,  dafs  das  Buch  in  den  Kreisen, 
für  welche  es  geschrieben  worden  ist,  wirklich  „gebraucht"  wird 
und  dats  es  für  Manchen,  der  es  zur  Hand  genommen  hat,  auch 
Ton  Nutzen  gewesen  ist. 

Mit  Freude  und  Befriedigung  bin  ich  deshalb  an  die  Bear- 
beitung dieser  neuen  Auflage  herangetreten. 

Der  dauernde  Erfolg,  den  das  Buch  verzeichnen  kann,  ist, 
neben  dem  tatsächlich  vorhandenen  Bedürfnis  für  ein  solches, 
im  wesentlichen,  wie  ich  glaube,  darin  begründet,  dafs  sein  Inhalt 
stets,  so  schnell  es  immer  tunlich  war,  den  Fortschritten  sich 
anpafste,  welche  auf  den  von  ihm  berührten  Gebieten  jeweilig 
zur  Geltung  gekommen  sind. 

Jede  neue  Auflage  war  infolgedessen  immer  eine  „vermehrte 
und  verbesserte"  und  auch  die  vorliegende  Ausgabe  darf  diese 
Bezeichnung  mit  vollem  Recht  für  sich  in  Anspruch  nehmen. 

Die  wesentlichsten  Erweiterungen  sind  auch  diesmal  wieder 
dem  Abschnitt  „Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe"  zu  Teil 
geworden. 

Die  von  der  internationalen  Kommission  für  einheit- 
liche Methoden  der  Zuckeruntersuchungen  am  24.  Juli  1900 
zu  Paris  ^efafsten  Beschlüsse,  betreffend  die  Änderung  bei  der 
Justierung  der  Matsgefäfse  infolge  der  allseitigen  Annahme  des 
metrischen,  an  Stelle  des  bis  dahin  gebräuchlichen  Mohrschen 
Kubikzentimeters,  die   dadurch  bedingte   Venninderung   des  Be- 
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träges  für  die  Normalgewichtsgrölsen,  und  die  Feststellung  einer 
überall  gleichmäfsigen  Arbeitstemperatur  auf  -|-20<>C.  habea  an 
erster  Stelle  die  gebührende  Berücksichtigung  finden  müssen;  die 
weiteren  Bestimmungen  jener  Kommission,  sowie  die  mannig- 
fachen Verbesserungen  der  Polarisationsinstrumente  und  der  ver- 
schiedenen Hilfsapparate  sind  eingehend  behandelt  worden. 

Neu  aufgenommen  ist  die  von  der  Kaiserlichen  Normal- 
eichungskommission  berechnete  grolse  Tabelle  zur  Bestimmung 
der  wahren  Dichte  reiner  Rohrzuckerlösungen  aus  dem  Prozent- 
gehalt  bei  -|-20®C.,  die  für  Deutschland  vereinbarte  Vorschrift 
zur  Ausführung  der  Alkalitätsbestimmungen  in  Erstprodukten, 
die  Bestimmung  von  Rohrzucker  in  Gegenwart  von  Raffinose  und 
grölseren  Mengen  von  Invertzucker  nach  Baumann,  die  viel- 
benutzte Krügersche  Methode  zur  Ermittelung  des  Zucker- 
gehalts in  der  Rübe  und  endlich,  neben  zahlreichen  kleineren 
Ergänzungen  und  Neuerungen,  die  Bestimmung  des  Saftquotienten 
nach  Krause. 

Der  Abschnitt  „Knochenkohle"  bringt  auf  Grund  neuer 
Arbeiten  eine  wesentliche  Verbesserung  der  Schwefelcalcium- 
bestimmung,  die  Untersuchungsmethoden  der  „Saturations- 
gase" sind  durch  Heranziehung  der  Analyse  der  schwefligen 
Säure  vermehrt,  die  Abschnitte  über  „Melassefutter"  und 
„Künstliche  Düngemittel"  haben  eine  sehr  erhebliche  Um- 
arbeitung und  Vervollständigung  erfahren. 

Bei  der  Berechnung  der  Gewichtsverhältnisse  chemischer 
Reaktionen  sind  diejenigen  Atomgewichtsgröfsen  der  Elemente 
zu  Grunde  gelegt,  welche  sich  ergeben,  wenn  das  Atomgewicht  des 
Sauerstoffs  =  16,00  angenommen  wird.  Die  dadurch  eingetretene 
Änderung  jener  Zahlen  gegen  die  in  den  früheren  Auflagen  der 
„Anleitung"  benutzten,  und  auf  die  Annahme  des  Atomgewichts 
vom  Wasserstoff  =  1,00  begründeten  Zahlenwerte  hat  die  Umrech- 
nung aller  Rechnungsfaktoren  und  sämtlicher  Beispiele  bedingt  — 

Im  Laufe  der  Jahre  ist  wiederholt  aus  Amerika,  aus  Frank- 
reich, Belgien  imd  Ruisland  das  Ersuchen  an  den  Verlag,  wie 
an  den  Verfasser  gerichtet  worden,  die  Herausgabe  einer  Über- 
setzung der  „Anleitung"  in  die  englische,  französische,  bezw. 
russische  Sprache  zu  gestatten. 
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Leider  haben  alle  diese  Angebote  sich  mit  den  Wünschen 
nicht  yereinigen  lassen,  an  welchen  in  solchem  Falle  zu  Gunsten 
des  Baches  diesseits  festgehalten  werden  mufste,  und  so  ist,  mit 
Ausnahme  der  Übersetzung  einer  früheren  Auflage  in  die  pol- 
Dische  Sprache,  'deren  Veranstalter  geglaubt  haben,  ohne  beson- 
dere Erlaubnis  des  Verfassers  und  Verlegers  vorgehen  zu  dürfen, 
eine  Übertragung  der  „Anleitung"  in  fremde  Sprachen  bislang 
nicht  erschienen. 

Immerhin  war  es  erfreulich,  aus  jenen  Zuschriften  ent- 
nehmen zu  können,  dafs  das  Buch  auch  weit  über  die  deutschen 
Grenzen  hinaus  seinen  Weg  gefunden. 

Wenn  ich  die  Vorrede  zur  fünften  Auflage  diesem  Vorworte 
noch  einmal  vorangestellt  habe,  so  geschah  das,  weil  fast  alles, 
was  derzeit  darin  gesagt  werden  muXste,  insbesondere  der  Aus- 
druck herzlichen  Dankes  für  die  mir  bei  meiner  Arbeit  gewährte 
Unterstützung  —  unverändert  auch  für  diese  neue  Auflage  gilt. 
Auf  eine  Wiederholung  deshalb  an  dieser  Stelle  verzichtend, 
möchte  ich  in  dieser  Beziehung  ausdrücklich  auf  jene  Vorrede 
zurückverweisen. 

Für  den  Titel  dieser  Auflage  ist  die  Fassung  wiederher- 
gestellt worden,  welche  die  vier  ersten  Auflagen  getragen  haben. 

Braunschweig,  im  Januar  1903. 

Professor  Dr.  Frühling. 
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I. 
Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 


Allgemeines. 

Die  mit  dem  gemeinsamen  Namen  „Zucker"  bezeichneten  orga- 
uBchen  Stoffe  zählt  man,  nach  ihrer  Zusammensetzung  und  ihren  Eigen- 
schaften, zu  den  sogenannten  Kohlehydraten,  einer  Gruppe  von 
Körpern,  welche,  in  vielen  Beziehungen  einander  ähnlich  und  verwandt, 
zum  grölsten  Teile  dem  Pflanzenreiche  entstammen  und  die  wichtigsten 
Bestandteile  desselben  ausmachen. 

Was  die  chemische  Zusammensetzung  der  Kohlehydrate  anbe- 
trifft, so  sind  sie  sämtlich  stickstofffrei  und  bestehen  nur  aus  Kohlen- 
stoff, Wasserstoff  und  Sauerstoff. 

Die  Anzahl  der  im  Molekül  enthaltenen  Kohlenstoffatome  schwankt 
TOD  vier  bis  neun  oder  einem  Vielfachen  dieser  Zahlen,  die  der  Wasser- 
stoff- und  Saaerstoffatome  ist  ebenfalls  verschieden,  findet  sich  aber 
stets,  wie  aach  die  Benennung  „Kohlehydrate'^  auszudrücken  ver- 
sucht, in  demjenigen  bestimmten  Mengenverhältnis  (2:1),  in  welchem 
die  Atome  jener  beiden  Elemente  zu  „Wasser^  zusammentreten. 

Diejenig'en  Kohlehydrate,  welche  in  ihrer  Zusammensetzung  sechs 
Kohlenstoffatome  oder  ein  Vielfaches  von  sechs  einschliefsen,  nennt 
man  Hexa-Kohlehydrate;  dieselben  umfassen  neben  Stoffen,  wie 
C^Uulose,  Stärkemehl,  Dextrin  und  Pflanzenschleim,  den  Gummiarten 
and  Pektinkörpem ,  auch  sämtliche  Zuckerarten  und  gehören  somit 
la  den  in  der  Natur  am  weitesten  verbreiteten  Verbindungen. 

Man  teilt  die  Zuckerarten  nach  der  Anzahl  der  in  ihrer  Kon- 
stitution auftretenden  Kohlenstoffatome  in  drei  Gruppen  ^) : 

Mono-Saccharide  (Kohlenstoff atome  =  6), 
Di-Saccharide        (Kohlenstoffatome  =  2x6), 
Poly-Saccharide     (Kohlenstoff atome  =  Vielfaches  von  6). 


1)  Tollens,  Kurzes  Handbuch  der  Kohlehydrate,  2.  Aufl.,  Bd.  I,  S.  SO, 
1898. 
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Von  den  zahlreicheD ,  zum  Teil  selten  Torkommenden  Gliedern 
derselben  sind  Ton  hervorragender  Bedeutung:  Tor  allen  anderen  zu- 
nächst der  Rohrzucker  oder  die  Saccharose,  sodann  der  Trauben- 
zucker oder  die  Dextrose,  der  Fruchtzucker  oder  die  Lävulose. 
und  ein  Gemenge  dieser  beiden,  der  sogenannte  Invertzucker;  ferner 
die  Raffinose,  auch  Melitriose  genannt  und,  für  den  Torliegenden 
Zweck  Ton  geringerer  Wichtigkeit,  die  Maltose. 

Traubenzucker  und  Fruchtzucker  gehören  in  die  erste  Grmppe. 
Rohrzucker  und  Maltose  in  die  zweite,  die  Raffinose  in  die  dritte 
Gruppe. 

Die  wichtigsten  Eigenschaften  der  im  Vorstehenden  genannten 
Körper  in  chemischer  und  physikalischer  Beziehung,  ihre  Erkennung 
und  ihre  quantitative  Bestimmung  bilden  den  (Segenstand  der  nach- 
folgenden Betrachtungen. 

Saooliarose,  Rohrzucker. 

(Saccharobiose.) 

Der  Rohrzucker  findet  sich  in  einer  grolsen  Anzahl  von  Familien 
des  Pflanzenreiches.  So  enthalt  das  Zuckerrohr  (Saccharum  officinarum) 
im  Zustande  der  Reife  14  bis  26  Proz.  Zucker,  die  reife  Zuckerhirse 
{Sorghum  saccharatum)  10  bis  18  Proz.,  die  Zuckerrübe  (Beta  cyclo) 
und  ihre  Abarten  10  bis  20  und  mehr  Proz.;  der  Ahorn,  die  Birke, 
der  Mais,  manche  Palmenarten  und  eine  ganze  Reihe  der  yerschieden- 
artigsten  Früchte  enthalten  ihn  und  zum  Teil  in  reichlichen  Mengen. 
Er  findet  sich  stets  als  ein  Bestandteil  des  Saftes,  in  demselben  auf- 
gelöst, und  zwar  in  fast  allen  Pflanzenteilen,  in  der  Wurzel,  im  Stamm, 
in  den  Blättern,  Blüten  und  Früchten. 

Für  die  Gewinnung  im  grolsen,  also  für  die  eigentliche  Fabri- 
kation Yon  Zucker,  finden  nur  das  Zuckerrohr  und  die  Zuckerrübe 
allgemeine  Verwendung.  Dem  am  längsten  bekannten  Vorkommen 
im  Zuckerrohr  verdankt  das  daraus  erzeugte  Produkt  den  Namen 
Rohrzucker. 

Der  Rohrzucker  kristallisiert  im  monoklinen  System  und  bildet 
glänzende,  im  reinen  Zustande  vollkommen  durchsichtige,  kurze,  schiefe 

Fig.  1.  Fig.  2. 


&f 


Säulen  mit  wechselnden  und  mannigfachen  Abstumpfungen  der  £k;ken 
und  Kanten.  Fig.  1  zeigt  die  Grundform,  Fig.  2  eine  der  häufiger 
auftretenden  Kombinationen. 
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!Bin  Vorhandensein  mancher  NichtzackerstoSe  yermag  die  Form 
der  sieb  bildenden  Zuckerkristalle  gelegentlich  zu  beeinflussen;  so  tritt 
l>ei  Gegenwart  der  oben  erwähnten  Kaffinose,  welche  unter  gewissen 
Umatanden  mit  dem  Rohrzucker  gemeinschaftlich  kristallisiert,  sehr 
häufig  eine  besonders  starke  Ausbildung  der  einzelnen  Kristalle  in  der 
Längenrichtung,  eine  nadeiförmige  oder  spielsige  Krjstallisation  auf; 
eine  Erscheinung,  welche  vorzugsweise  bei  den  aus  Melasse  gewonnenen 
Zuckern  beobachtet  wird,  da  infolge  der  sonstigen  Eigenschaften  der 
Raffinose  diese  in  den  Melassen  sich  anzuhäufen  pflegt. 

Die  Kristalle  des  Rohrzuckers  sind  luftbeständig,  enthalten  kein 
Kristallwaaser  und  haben  die  Eigenschaft,  beim  Zerbrechen  iml^nnkeln 
elektrisch  zu  leuchten.  Das  spezifische  Gewicht  des  reinen,  gepulverten 
oder  kristallisierten  Zubkers  beträgt  nach  Kopp  1,61 00.  Seine  chemische 
Formel  ist  CisH220]i,  und  dementsprechend  berechnet  sich  seine  Zu- 
sammensetzung ZU: 

42,1  Proz.  Kohlenstoff, 
6,4      „     Wasserstoff, 

51,5       „     Sauerstoff. 

100,0  Proz. 

Der  Rohrzucker  besitzt  einen  rein  süTsen  Geschmack,  er  ist  leicht 
löslich  in  Wasser,  und  das  Lösungs vermögen  desselben  wächst  mit 
steigender  Temperatur.  Während  Wasser  von  10®  C.  etwa  66  Proz. 
Zucker  zu  lösen  vermag,  nimmt  dasselbe  bei  40^0.  76  Proz.,  bei  50®  G. 
dd  Proz.  Zucker  auf.  Es  findet  dabei  eine  regelmälsige ,  wenn  schon 
geringe  Zusammenziehung  des  Volumens  statt. 

In  absolutem  Alkohol  (Äthylalkohol),  sowie  in  wasserfreiem  Me- 
thylalkohol ist  der  Rohrzucker  fast  unlöslich.  In  verdünnten  Alkoholen 
—  Gemischen  also  aus  Wasser  und  absolutem  Alkohol  —  wächst  die 
Loslichkeit  des  Zuckers  mit  der  Menge  des  vorhandenen  Wassers. 

Beim  Erkalten  einer  heils  gesättigten  Lösung  oder  beim  Ver- 
dunsten und  Einkochen  einer  zuckerhaltigen  Flüssigkeit  scheidet  sich 
der  Zucker  in  Kristallen  aus.  Je  reiner  die  Lösung,  um  so  leichter 
erfolgt  die  Kristallisation;  die  Gregenwart  von  verändertem  Zucker 
(Invertzucker),  von  Salzen  und  organischen  Nichtzuckerstoffen  erschwert 
oder  verhindert  dieselbe. 

Trocken  auf  100  bis  llO^C.  erhitzt,  bleibt  der  Zucker  zunächst 
unverändert,  bei  fernerer  langsamer  Wärmesteiger ong  schmilzt  er  bei 
etwa  160^  C,  anfangs  unzersetzt,  zu  einer  klaren  Flüssigkeit,  welche 
beim  Erkalten  zu  einer  nicht  kristallisierten  oder  amorphen,  glasartigen 
Masse  erstarrt,  die  nach  einiger  Zeit  wieder  ein  kristallinisches  (befuge 
annimmt  und  dadurch  undurchsichtig  wird.  Durch  eine  weitere  Steige- 
rung der  Temperatur  über  den  Schmelzpunkt  hinaus  tritt  bei  200  bis 
210<^C.  völlige  Zersetzung  des  Zuckers  ein;  unter  lebhafter  Gasentwicke- 
laDg  bilden  sich  dunkelbraun  gefärbte,  bitter  schmeckende  Produkte, 
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die  man  Karamel,  karameliflierten  Zucker^)  nennt;  bei  noch  stärkerem 
Erhitzen  wird  die  sich  heftig  aufblähende  und  spritzende  Masse  schwarz, 
stölst  reichliche  Mengen  unangenehm  riechender,  zum  Teil  brenn- 
barer Gase  aus  ^)  und  hinterlälst  schlielslich  eine  blasige ,  glänzende, 
äulserst  harte  und  sehr  schwer  yerbrennbare  Kohle. 

Beim  Erwärmen  neutraler,  wässeriger  Zuckerlösungen  findet  bis 
etwa  70^  C.  keine  bemerkenswerte  Zersetzung  statt ,  darüber  hinaus 
indessen  und  bei  länger  andauerndem  Erhitzen  beginnt  ein  allmäh- 
licher Zerfall  unter  Bildung  dunkel  gefärbter  Produkte. 

Der  Rohrzucker  gibt  mit  den  Basen  des  Kaliums,  Natriums, 
Calciums,  Bariums,  Strontiums,  des  Bleies  und  einiger  anderer  Me- 
talle salzartige  Verbindungen,  in  welchen  der  Zucker  gleichsam  die 
Rolle  einer  wenn  auch  schwachen  Säure  spielt,  und  die  man  Saccha- 
rate  nennt.  Je  nach  der  Art  und  Weise  ihrer  Darstellung  und  den 
angewandten  Mengenverhältnissen  sind  die  Saccharate  von  wechselnder 
ZusammensetzuDg ,  ein-  und  mehrbasisch,  und  dementsprechend  auch 
in  ihren  Eigenschaften  verschieden.  Im  allgemeinen  wenig  beständig, 
von  nicht  süfsem  Geschmacke,  in  Wasser,  je  nach  dessen  Temperatur, 
teils  leicht,  teils  schwer  löslich,  werden  sie  sämtlich  durch  Behand- 
lung mit  Säuren  zerlegt,  wobei  der  Zucker  im  freien  Zustande  wieder 
austritt. 

Auf  der  Herstellung  und  Wiederzersetzung  derartiger  Saccha- 
rate beruhen  die  verschiedenen  chemischen  Verfahren  der  Melasse- 
entzuckerung. 

Beim  Erwärmen  mit  Kalk  und  mit  den  verdünnten  Lösungen  der 
Alkalien  oder  kohlensauren  Alkalien  wird  die  wässerige  Lösung  des 
Rohrzuckers  nicht  verändert;  im  besonderen  nicht  gelb  gefärbt  oder 
gebräunt,  auch  findet  beim  Erhitzen  einer  solchen  Lösung  mit  alka- 
lischer Kupferoxydlösung  keine  Reduktion  der  letzteren,  also 
keine  Ausscheidung  von  rotem  Kupferozydul  statt. 

Starke  Oxydationsmittel  zersetzen  den  Zucker  vollständig.  Beim 
Erwärmen  mit  mäfsig  konzentrierter  Salpetersäure  ändert  sich  unter 
heftiger  Reaktion  der  Rohrzucker  in  Zuckersäure  (C^HioOj,)  um,  beim 
Kochen  mit  Salpetersäure  entsteht  unter  lebhaftem  Entweichen  roter 
Dämpfe  neben  anderen  Verbindungen  Oxalsäure  (C2H2O4). 

Konzentrierte  Schwefelsäure  verkohlt  den  Zucker  unter  starker  Er- 
hitzung und  heftiger  Entwickelung  von  schwefliger  Säure,  Ameisen- 
säure, Kohlensäure  und  Kohlenoxyd.  In  ähnlicher  Weise  zersetzend 
wirken  konzentrierte  Salzsäure  und  Phosphor  säure. 

Verdünnte  Mineralsäuren:  Schwefelsäure,  Salzsäure,  Fluorwasser- 
stoffsäure (Fiufssäure),  Salpetersäure,  Phosphorsäure,  sowie  die  stärkeren 


^)  Die  zum  Färben  von  Zucker  und  anderen  Stoffen  häufig  benutzte, 
sogenannte  „Zuckercouleur"  besteht  im  wesentlichen  aus  Karamel. 

*)  Kohlensäure,  Kohlenoxyd,  Aldehyd,  Akrolein,  Furfurol  u.  a.  (v.  Lipp- 
mann, Chemie  der  Zuckerarten,  Bd.  II,  S.  690). 
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organiBcben  Sauren,  wie  Oxalsäure,  Salicylsäure ,  Zitronensäure  und 
Weinsteinsäure  u.  a.  zersetzen  den  Rohrzucker  derart,  dals  er  unter 
Anfnabme  der  Elemente  eines  Moleküls  Wasser  sich  in  Traubenzucker 
und  Fruchtzucker  spaltet^).  Diese  Umsetzung  heilst  Inversion,  sie 
erfolgt  bei  gewöhnlicher  Temperatur  langsam,  beim  Kochen  in  mehr 
uder  weniger  kurzer  Zeit. 

Kohlensäure  und  schweflige  Säure  invertieren  unter  gewöhnlichen 
Verhältnissen  neutrale  Zuckerlösungen  nur  in  sehr  geringem  Grade, 
unter  Druck  und  bei  erhöhter  Temperatur  erfolgt  dagegen  die  Inver- 
sion sicher  und  fast  vollständig. 

Bei  anhaltendem  Kochen  von  Rohrzuckerlösungen  mit  Säuren 
tritt  unter  Ausscheidung  brauner  Huminsubstanzen  (HumusstoSe)  voll- 
ständiger Zerfall  des  Zuckers  ein. 

Mit  chemisch  reiner  konzentrierter  Schwefelsäure  und  a-NaphtoP) 
znsamm engebracht,  nehmen  die  wässerigen  Lösungen  des  Rohrzuckers, 
je  nach  der  vorhandenen  Menge  des  letzteren,  eine  dunkelrote  bis 
lieUrofiA  Färbung  an,  eine  Reaktion,  welche  zum  Nachweis  sehr  ge- 
ringer Zuckermengen  benutzt  wird. 

Der  Rohrzucker  ist  als  solcher  nicht  gärungsfähig,  d.  h.  seine 
Lösung  wird  durch  Zusatz  von  Fermenten  (Gärungserregem)  nicht 
onmittelbar ,  sondern  erst  dann  in  Gärung  versetzt,  wenn  durch  die 
Tätigkeit  der  Gärungsorganismen,  der  Hefezellen  und  zwar  vermittelst 
des  von  denselben  ausgeschiedenen  Invertins,  sowie  durch  Säuren 
oder  durch  anderweitigen  Anlals  die  oben  erwähnte  Inversion,  also  eine 
l'mwandlung  in  invertierten  Zucker  vor  sich  gegangen  ist. 

Von  aufserordentlicher  Wichtigkeit,  namentlich  für  die  quantita- 
Ü7e Bestimmung  des  Rohrzuckers,  sind  die  optischen  Eigenschaften 
desselben,  sein  Drehungsvermögen  den  polarisierten  Licht- 
strahlen gegenüber. 

Der  Rohrzucker  besitzt  in  kristallisiertem  Zustande  keinerlei  Ein- 
wirkung auf  den  polarisierten  Lichtstrahl,  seine  Lösung  hingegen  dreht 
^e  Polarisationsebene  (siehe  weiter  unten)  nach  rechts.  Das 
spezifische    Drehungsvermögen  3),    auf  wasserfreien   Zucker  be- 

')  Dieses  Zerfalls  wegen  in  zwei  Körper  nennt  man  die  Glieder  der 
Bohrzuckergruppe  auch  Biesen,  bo  Saccharobiose  =  Rohrzucker,  Malto- 
tjiose  =  Malzzucker  oder  Maltose. 

*)  Das  a-Naphtol  ist  ein  zur  Gruppe  der  Phenole  gehöriger  Körper,  der 
'Qrch  Umwandlung  des  aus  dem  Steinkohlenteer  gewonnenen  Naphtalins 
^tteugt  wird.    Es  besitzt  die  chemische  Formel  C10H7.  OH. 

")  Spezifische  Drehung  eines  Körpers  nennt  man  den  in  Kreis- 
-'raden  ausgedrückten  Betrag  («)  derjenigen  Drehung  oder  Ablenkung  des 
P^lamierten  Lichtes,  welcher  sich  ergibt,  wenn  1,0  g  des  betreffenden  Körpers 
^  liOccm  Flüssigkeit  gelöst,  in  einem,  0,1m  langen  Rohre,  bei  0^  C.  und 
^*i  Anwendung  von  Natriumlicht  (D)  im  Polarisationsapparate  beobachtet 
*ird.  Man  gebraucht  zum  Ausdruck  der  spezifischen  Drehung  die  Formel: 
"''D'    Anstatt  diesen  Betrag   bei  0°  C.  anzugeben ,   ist  man  neuerdings  über- 
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rechnet,  betr&gt  bei  20^0.  66,5  (Landolt),  daeselbe  ist  jedoch  nicht 
ganz  konstant,  sondern,  wenn  auch  in  sehr  engen  Grensen,  abhängig 
Ton  der  Temperatur  und  dem  Prozentgehalt  der  bei  der  Beobachtang 
angewandten  Lösung,  sie  nimmt  mit  steigender  Temperatur  um  einen 
geringen  Betrag  ab  0 1  mit  steigender  Verdünnung  etwas  zu.  Diese 
Abweichungen  sind  indessen  so  gering,  dals  sie  für  technische  Unter- 
suchungen unberücksichtigt  bleiben  dürfen. 

Die  Gegenwart  Yon  Alkohol  im  Lösungsmittel  bedingt  eine  Ver- 
änderung in  dieser  Beziehung  nicht 

Dagegen  bewirkt  die  Anwesenheit  von  AlkaUsalzen ,  namentlich 
der  Eohlens&ure,  der  Essigsäure  und  der  Schwefelsäure,  yon  Chlor- 
alkalien und  freien  Alkalien,  sowie  yon  Kalk,  Baryt,  Strontian  u.  a. 
eine  Verminderung  der  Drehung.  Die  Lösung  yon  basisch-essig- 
saurem Blei,  der  sogen.  Bleiessig,  beeinflulst,  selbst  bei  Zusatz 
des  gleichen  Vplums,  die  Drehung  wässeriger  Zuckerlösungen  nicht; 
alkoholische  Lösungen  zeigen,  infolge  der  Bildung  in  Alkohol  löslicher 
Blei-Saccharate,  eine  gewisse  Abnahme  der  Drehung,  die  namentlich  in 
konzentrierten  und  alkoholreichen  Lösungen  bemerkbar  wird. 

Qlykose,  Traubenzuoker. 

(Dextrose,  Glukose.) 

Der  Traubenzucker  findet  sich  in  der  Natur  weit  y erbreitet  und 
zwar  fast  immer  mit  Rohrzucker  oder  Fruchtzucker  zusammen;  so  in 
den  sülsen  Früchten,  den  Kirschen,  Feigen,  Rosinen,  Trauben, 
Pflaumen  u.  a.,  ferner  als  Hauptbestandteil  des  Honigs,  im  Blut  und 
in  den  Körpersäften  yieler  Tiere  und  als  Hamzucker  im  Harn  bei 
Zuckerkrankheit.  Künstlich  dargestellt  und  Gegenstand  einer  immer 
mehr  sich  ausbreitenden  Industrie  kommt  er  unter  dem  Namen  Stärke- 
zucker oder  Dextrosezucker  in  den  Handel  als  ein  zumeist  durch  Kochen 
mit   Schwefelsäure   erhaltenes   Umwandlungsprodukt  des   Stärkemehls. 

Wie  schon  oben  bemerkt,  bildet  er  den  einen  Bestandteil  des 
durch  Inyersion  des  Rohrzuckers  gebildeten  Inyertzuckers  und  ent- 
steht auch  in  gleicher  Weise  aus  yielen  anderen  Zuckerarten,  so  aus 
Maltose  und  Raffinose. 

Wie  Stärkemehl,  so  können  auch  Cellulose  und  zahlreiche  andere 
Kohlehydrate  durch  geeignete  Behandlung  in  Traubenzucker  über- 
geführt werden. 

Er  kristallisiert  aus  wässerigen  Lösungen  in  der  Kälte  mit  1  Mol. 
Kristallwasser  (als  Hydrat)  in  kleinen  undeutlichen  Kristallen  zu  halb- 


eingekommen,  die  Temperatur  von  20,0**  C.  zu  wählen,  und  setzt  dann  diesen 
Wert  gewöhnlich  in  die  Formel  ein  =  («)x)^' 

^)  Schön  rock,  Zeitschr.  d.  Vereins  d.  Deutschen  Zucker-Industrie  1900. 
S.  413;  1901,  S.  106.  Die  AbnRhme  beträgt  für  je  1®  zwischen  0,0132  und 
0,0151. 


Traubenzucker.  7 

kugelfdmiigeii,  blumenkohlaiügen  Massen,  ans  absolutem  Alkohol  und 
&U8  warmen,  konzentrierten  Lösungen  wasserfrei  (als  Anhydrid)  in 
harten  9  glänzenden  Nadeln  oder  Säulen.  Zusammengesetzt  nach  der 
Formel  CeUisOe  enth&lt  das  Anhydrid  in  100  Teilen: 

40,0  Proz.  Kohlenstoff, 
6,7      „      Wasserstoff, 
53,3      Q      Sauerstoff, 

100,0  Proz. 

Daa  spezifische  Gewicht  des  wasserfreien  Traubenzuckers  ist  1,386, 
das  des  Hydrats  1,571;  er  ist  von  geringerer  Sülse  als  Rohrzucker, 
mit  einem  mehligen  Beigeschmack  und  ist  sehr  leicht  in  Wasser  lös- 
lich. 100  Teile  Wasser  Yon  lö^G.  lösen  81,7  Teile  des  Anhydrids, 
97,9  Teile  des  Hydrats.  In  starkem  Alkohol  ist  er  schwer  löslich, 
die  Löslichkeit  in  Alkohol  steigt,  je  heilser  und  yerdünnter  derselbe  ist. 

Der  Schmelzpunkt  des  Traubenzuckers  liegt  bei  86®  C;  das  Hydrat 
verliert  sein  Kristallwasser  bei  allmählichem  Erwärmen  schon  unter 
100®  G.  vollständig,  bei  stärkerem  Erhitzen  zersetzt  es  sich  unter 
Bräunung  zunächst  (bei  etwa  170®G.),  indem  1  Mol.  Wasser  sich  ab- 
spaltet, in  Glykosan  (G5H10O5),  einen  nicht  mehr  sütsen,  nicht  ver- 
gärungsf ähigen ,  zerfliefslichen  Körper,  bei  noch  höherer  Temperatur 
unter  heftigem  Aufblähen  in  Karamel  und  verkohlt  alsdann. 

Die  reichlich  auftretenden  Oase  sind  dieselben,  wie  sie  bei  der 
Verkohlung  von  Rohrzucker  sich  bilden. 

Beim  Erwärmen  mit  verdünnter  Kali-  oder  Natronlauge  färbt 
sich  die  Lösung  des  Traubenzuckers  schon  bei  60  bis  70^0.  gelb  bis 
braun,  dabei  verschwindet  infolge  der  Entstehung  saurer  Körper 
die  alkalische  Reaktion  allmählich  und  bei  längerem  Kochen  tritt  voll- 
ständige Zersetzung  ein.  In  den  Zerfallsprodukten  finden  sich  die 
Alkalisalze  organischer  Säuren,  der  Glycinsäure  (Glucinsäure) ,  der 
Saccharumsäure,  der  Milchsäure  u.  a. 

Ahnliche  Zersetzungen  vollziehen  sich  beim  Erhitzen  der  Trauben- 
zuckerlösnng  mit  Kalkhydrat.  Auch  hier  tritt  unter  Zerfall  des 
Zuckers  Brannfärbung  und  gleichzeitige  Bildung  organisch-saurer  Kalk- 
salze ein. 

Starke  Oxydationsmittel  zerstören  den  Traubenzucker  vollständig, 
durch  längere  Behandlung  mit  Säuren  (Schwefelsäure,  Salzsäure)  wird 
der  Traubenzucker  unter  Bildung  brauner,  zum  Teil  in  Alkali  lös- 
licher Humussubstanzen  zersetzt.  Salpetersäure  bewirkt,  wie  beim 
Rohrzucker,  eine  stürmische  Umsetzung  in  Zuckersäure  (CgHioOs)  und 
Oxalsäure  (CjHa04),  konzentrierte  Schwefelsäure  beim  Erwärmen  voll- 
ständige Yerkohlung. 

Substanzen  mit  locker  gebundenem  SauerstofE  werden  durch  eine 
alkalische  Traubenzuckerlösung,  namentlich  beim  Erwärmen,  mit  Leich- 
tigkeit reduziert,  ihres  Sauerstoffs  ganz  oder  teilweise  beraubt     So 
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wird  aus  alkalischer  Kupferoxydlösung  rotes  Kupferox jdul, 
aus  ammoniakaliscber  Silberlösung  metallisches  Silber  in  Form  eines 
glänzenden  Metallspiegels  ausgeschieden. 

Eine  mit  etwas  Natronlauge  versetzte  und  erwärmte  Trauben- 
zuckerlösung färbt  sich  auf  Zusatz  einiger  Tropfen  Pikrinsäure- 
lösung beim  Kochen  blutrot,  indem  die  gelbe  Pikrinsäure  durch 
Reduktion  in  rote  Pikraminsäure  übergeht 

Die  Lösung  des  Traubenzuckers  ist  gärungsfähig  und  je  nach 
der  Natur  der  gärungserregenden  Pilze  sind  die  Gärungsprodukte  ver- 
schiedener Art. 

Mit  Hefe  zusammengebracht,  zerfällt  der  Zucker  durch  alko- 
holische Gärung  im  wesentlichen  in  Alkohol  und  Kohlensäure.  Um 
die  Gärung  einzuleiten  und  durchzuführen,  sind  Temperatur  und  Kon- 
zentration der  Lösung  zu  beachten,  sie  verläuft  am  günstigsten  bei 
20  bis  SO^»  C'  und  5  bis  20  Proz.  Zuckergehalt 

Eine  grolse  Anzahl  organischer  und  anorganischer  Stoffe  wirken 
gärungshemmend  oder  -hindernd,  so  freie  Fettsäuren,  Ameisen- 
säure, Buttersäure,  Yaleriansäure  u.  a.,  Chloroform,  Petroleum  und 
Kampher,  ferner  schweflige  und  salpetrige  Säure  und  eine  Menge  von 
Metallverbindungen,  vor  allen  die  Alkalien  und  deren  Salze  und  die 
Krdalkalien. 

Mit  Milchsäureferment,  wie  es  in  der  sauren  Milch,  im  Käse 
und  Sauerteig  sich  findet,  tritt  die  saure  Gärung  ein.  Ihre  Produkte 
sind  hauptsächlich  Milch-  und  Buttersäure.  Zur  Durchführung  der 
Gärung  ist  Neutralisation  dieser  Säuren,  ein  Vorwalten  alkalischer 
Reaktion,  erforderlich. 

Die  sogen,  schleimige,  durch  Spaltpilze  besonderer  Art  hervor- 
gerufene Gärung  endlich  erzeugt  neben  Kohlensäure  und  Wasserstoff 
im  wesentlichen  schleimige,  gummiähnliche,  gallert-  oder  froschlaich- 
artige Stoffe,  Quellungsprodukte  des  Dextrans  (CeHioOs). 

Die  Lösung  des  Traubenzuckers  dreht  die  Polarisationsebene 
nach  rechts,  und  zwar  beträgt  das  spezifische  Drehungsver- 
mögen des  Anhydrids  bei  20°  C.  [(a)l>°j  =  +  53,50  (Tollens).  Auch 
diese  Zahl  ist  nur  bei  etwa  14  proz.  Lösungen  ganz  konstant  und 
nimmt  mit  steigender  Konzentration  um  ein  Geringes  zu.  Temperatur- 
schwankungtin  zwischen  0  und  lOOOC.  beeinflussen  das  Drehungsver- 
mögen nicht.  Frisch  und  auf  kaltem  Wege  bereitete  Lösungen  besitzen 
die  Erscheinung  der  Birotation  oder  des  doppelten  Drehungs- 
vermögens, sie  ergeben  bei  sofortiger  Beobachtung  einen  Betrag,  der 
fast  doppelt  so  grofs  ist  wie  die  normale  Drehung.  Dieselbe  geht  beiuJ 
Kochen  sofort,  beim  längeren  Stehen  bei  gewöhnlicher  Temperatur  sehr 
allmählich  (bei  20^0.  etwa  binnen  7  Stunden)  auf  die  normale  Höbe 
zurück.  Zusatz  von  Säuren  beschleunigt  diesen  Rückgang,  Zusatz  von 
Alkohol  verzögert  ihn,  Lösungen  in  absolutem  Alkohol  behalten  die 
Birotation   dauernd.     Ein   Zusatz  von   nur  0,1    Proz.  Ammoniak  hebt 
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die  Birotation  sofort  auf,  setzt  man  mehr  Ammoniak  zu,  so  wird  die 
r)rehnng  erbeblich  vermindert. 

Fruktose,  Pruohtzuoker. 

(LäYulose.) 

Der  Fruchtzucker,  dem  Traubenzucker  gleich  zusammengesetzt 
nach  der  Formel  CeH]2  0e,  findet  sich  im  Pflanzenreiche  sehr  verbreitet, 
jedoch  kaum  jemals  allein,  sondern  entweder  mit  Rohrzucker,  über- 
wiegend mit  Traubenzucker  zusammen.  So  in  den  süfsen  Früchten 
and  im  flüssigen  Anteil  des  Honigs. 

Ein  Gemenge  von  Fruchtzucker  und  Traubenzucker  zu  gleichen 
feilen  ist  das  XJmwandlungsprodukt  des  Rohrzuckers  bei  der  Inversion 
desselben,  und  dieses  Gemisch,  der  Invertzucker,  kann  auch  zur  Dar- 
stellung reinen  Fruchtzuckers  dienen. 

Einfacher  und  zweckmälsiger  stellt  man  ihn  durch  Behandlung 
von  Inulin,  einer  in  den  Knollen  der  Dahlien  und  ähnlicher  Pflanzen 
Torkommenden  Stärkemehlart,  mittels  verdünnter  Säuren  her.  Bei 
der  dabei  eintretenden  Verzuckerung  des  Inulins  entsteht  nur  Frucht- 
zucker ^). 

Er  kristallisiert  aus  konzentrierten  Lösungen  zumeist  in  kugeligen 
Massen  oder  seideglänzenden  Nadeln  als  Anhydrid,  doch  ist  auch  ein 
Hydrat  von  der  Formel  CgHjaOß  -\-  HgO  in  ähnlichen  Formen  darzu- 
stellen. 

Die  prozentische  Zusammensetzung  ist  der  des  Traubenzuckers 
gleich. 

Das  spezifische  Gewicht  des  kristallisierten  Anhydrids  beträgt  bei 
17,5"  C.=  1,6691. 

Der  Fruchtzucker  ist  sülser  als  Rohrzucker,  leicht  in  Wasser  und 
verdüDDtem  Alkohol  löslich;  in  kaltem,  absolutem  Alkohol  fast  unlös- 
lich, wird  er  von  heilsem  Alkohol  sowie  heifsem  Methylalkohol  reichlich 
und  auch  in  erheblicher  Menge,  abweichend  von  fast  allen  anderen 
Zuckerarten  von  Ätheralkohol  gelöst. 

Der  Schmelzpunkt  des  kristallisierten  Anhydrids  liegt  bei  95^  bis 
105"^ C,  bei  stärkerem  Erhitzen  tritt  unter  Wasserabspaltung  zunächst 
die  Bildung  von  Lävulosan,  dann  völliger  Zerfall  ein. 

Die  sonstigen  chemischen  Eigenschaften  des  Fruchtzuckers  gleichen 
fast  ganz  denen  des  Traubenzuckers,  so  sein  Verhalten  beim  Zusammen- 
bringen mit  Säuren,  mit  Alkalien  und  Kalk,  mit  Pikrinsäure  und  alka- 
lischer Kupferoxydlösung.  Durch  Fermente  wird  er,  wie  Trauben- 
zucker, in  Gärung  versetzt  und  liefert  dieselben  Produkte. 

Wesentlich  unterschieden  vom  Traubenzucker  ist  er  in  optischer 
Beziehung;  seine  wässerige  Lösung  dreht  die  Polarisations ebene 
nach  links,  und  zwar  ist  die  GrÖfse   der  Ablenkung  abhängig  von 

')  V.  Lippmann,  Chemie  der  Zuckerarten,  2.  Aufl.,  S.  434. 
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der  Temperstur,  mit  deren  Steigen  sie  sich  erheblich  vermindert,  di 
Konzentration,  mit  deren  Zunahme  sie  sich  Yergröfsert,  und  der  Aä 
des  Lösungsmitteis.  l 

Die  in  der  Literatur  sich  vorfindenden  Zahlenangaben  für  dl 
spezifische  Drehung  sind  sehr  schwankend;  für  lOproz.  Lösange^ 
bei  20<>C.  wird  der  Wert  («d)  auf  — 90.2«  bis  —93.00,  die  Abnahm« 
des  Drehungsvermögens  bei  steigender  Temperatur  fdr  je  1®  G.  ai^ 
±  0,56^  ±  0,68«  bis  ±  0.70«  angegeben.  (Die  Abweichungen  sin^ 
nach  V.  Lippmann  auf  die  Ungleichheit  der  jeweilig  benutzten  Pra^ 
parate  und  die  solche  Beobachtungen  sehr  erschwerenden  Eigenschaf tei 
des  Fruchtzuckers  zurackzuführen.)  \ 

Alkoholische  Lösungen  zeigen  verminderte  Drehung,  die  etwa  zwej 
Drittel  derjenigen  beträgt,  welche  wässerige  Lösungen  von  gleichen 
Gehalt  besitzen. 

Frisch  und  mit  kaltem  Wasser  bereitete  Lösungen  von  Frucht^ 
zucker  lassen,  ähnlich  wie  beim  Traubenzucker,  die  Erscheinung  de^ 
Multirotation  erkennen,  welche  bei  gewöhnlicher  Temperatur  nach  etwa 
einer  Stunde,  beim  Erwärmen  oder  nach  Zusatz  von  0,1  Proz.  Ammo- 
niak sofort  auf  den  konstanten  Endwert  zurückgeht. 

Invertzucker. 

Ein  Gemenge  aus  gleichen  Teilen  (Molekülen)  Traubenzucker  und 
Fruchtzucker  heilst  Invertzucker.  Er  entsteht  aus  Rohrzucker, 
indem  sich  derselbe  durch  Einwirkung  von  Fermenten  oder  verdünnten 
Säuren  unter  gleichzeitiger  Aufnahme  der  Elemente  eines  Moleküls 
Wasser  in  jene  beiden  Bestandteile  spaltet: 

^12^22 ^11  "f"  H2Ö    =    CeHi2  06  -[-  CßHigOe, 
Rohrzucker      Wasser    Traubenzucker  Fruchtzucker 

Inveitzucker 
und  findet  sich  teils  allein,  teils  mit  Rohrzucker  zusammen  fertig  ge> 
.  bildet  in  einer  grolsen  Anzahl  von  Früchten  und  anderen  Pflanzenteilen. 
Künstlich  stellt  man  ihn  leicht  durch  Inversion  von  Rohrzucker  dar, 
indem  man  die  Lösung  desselben  mit  verdünnten  Säuren  erwärmt. 

Die  Inversion  vollzieht  sich  um  so  vollständiger  und  glatter,  je 
niedriger  die  Erwärmung  gehalten  und  je  kleiner  die  Menge  der  an- 
gewandten Säure  bemessen  wird.  Die  untere  Grenze  für  diese  Menge 
ist  bei  den  verschiedenen  Säuren  wechselnd,  doch  genügen  in  fast  allen 
Fällen  zehntel  und  hundertstel  Prozente  vom  Betrage  des  zu  inver- 
tierenden Zuckers. 

Der  Invertzucker  bildet  in  reinem  Zustande  einen  angenehm  suis 
schmeckenden,  farblosen,  im  Dunkeln  lange  unverändert  bleibenden 
Sirup,  aus  welchem  nach  einiger  Zeit,  wenn  er  dem  Lichte  ausgesetzt 
wird,  Traubenzucker  kristallinisch  sich  ausscheidet. 

Er  ist  leicht  löslich  in  Wasser  und  verdünntem ,  schwer  löslich  in 
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absolutem  Alkohol  und  zeigt  in  chemischer  Beziehang  alle  Eigenschaften 
seiner  beiden  Bestandteile,  des  Fruchtzuckers  und  des  Traubenzuckers, 
im  besondem  das  Verhalten  derselben  gegen  Alkalien  und  Kalk,  sowie 
die  Fähigkeit,  reduzierend  auf  alkalische  Kupferoxydlösung 
einzuwirken. 

Auf  der  letzterwähnten  Reaktion  beruht  die  Erkennung  und  die 
quantitatiye  Bestimmung  des  Inyertzuckers  in  Gemischen  desselben  mit 
Rohrzucker,  doch  ist  deren  praktische  und  zuyerlässige  Anwendung 
SU  dem  letzterwähnten  Zwecke  nur  bei  sorgfältigem  Einhalten  be- 
stimmter Mengenverhältnisse  und  gewisser  Vorsichtsmafsregeln  möglich, 
wodurch  allein  dem  leicht  yeränderlichen  Reduktionsyermögen  invert- 
zuckerhaltiger  Lösungen  genügend  Rechnung  getragen  werden  kann. 
Was  das  optische  Verhalten  des  Invertzuckers  anbelangt, 
so  hebt  die  starke  Linksdrehung  der  einen  Hälfte,  der  Lävulose,  die 
ihr  entgegenwirkende  schwächere  Rechtsdrehung  der  anderen  Hälfte, 
der  Dextrose,  nicht  nur  Yollständig  auf,  sondern  bleibt  derart  über- 
wiegend, dafs  dem  Gemisch,  dem  Invertzucker,  die  Eigenschaft  zu- 
kommt, die  Polarisationsebene  nach  links  zu  drehen. 

Den  diesbezüglichen  Eigenschaften  der  Lävulose  entsprechend,  ist 
auch  das  Drehungsyermögen  des  Invertzuckers  ebenfalls  nicht  konstant, 
sondern  nimmt  mit  der  Konzentration  der  Lösungen  zu  und  mit 
steigender  Temperatur  in  regelmälsiger  Weise  ab,  bis  bei  87  bis  88^  C. 
das  Drehungsyermögen  gleich  Null  wird  und  bei  noch  stärkerer  Er- 
hitzung in  Rechtsdrehung  übergeht,  da  das  Drehungsyermögen  der 
Dextrose  sich  dabei  nur  wenig  ändert.  Ein  Znsatz  von  Alkohol  zu 
wässerigen  Inyertzuckerlösungen  bewirkt  eine  starke  Verminderung  der 
Linksdrehung,  welche  beim  Erwärmen  ebenfalls  schlielslich  in  Rechts- 
drehung übergeht.  Auch  bei  Gegenwart  yon  Kalk,  sowie  nach  Zusatz 
yon  Bleies sig  tritt  eine  Schwächung  der  Linksdrehung  ein.  Grölsere 
Mengen  yon  Bleiessig  ändern  die  Drehung  der  invertzuckerhaltigen 
Flüssigkeiten  in  eine  starke  Rechtsdrehung  um. 

Die  Alkaliyerbindungen  der  Kohlensäure,  Schwefelsäure,  Salpeter- 
säure und  des  Chlors  und  yerschiedene  andere  Salze  erhöhen  die  Links- 
drehung. 

Eine  wässerige  Rohrzuckerlösung  von  100^  Rechtsdrehung,  unter 
ganz  bestimmten,  später  zu  erwähnenden  Verhältnissen  investiert,  zeigt 
eine  Linksdrehung  von  — 42,66^  bei  O^C,  welche  bei  Temperatur- 
erhöhung für  je  10 C.  um  0,5^  abnimmt,  bei  200C.  mithin  —  32,66» 
beträgt  Es  sind  diese  Zahlenwerte  von  besonderer  Bedeutung  für  die 
quantitative  Bestimmung  des  Invertzuckers. 

Rafflnose. 

(Melitose,  Melitriose,  Gossypose.) 

Raffinose,  zuerst  1876  von  Loiseau  bei  Raffination  (daher 
die  Benennung  dieses  Körpers)  von  Rübenmelassen  abgeschieden,  später 
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namentlich  yon  Tollens,  v.  Lippmann  und  Herzfeld  genauer 
studiert,  hat  sich  im  Laufe  weiterer  Forschung  als  Bestandteil  ver- 
schiedenartiger Pflanzen  nachweisen  lassen.  In  grötserer  Menge  in  den 
Samen  der  Baumwollenpflanze  ^)  enthalten  und  daraus  gewinnbar,  ist 
die  Raffinose  auch  in  der  Zuckerrübe  (bis  zu  0,02  Proz.)  erkanntj 
worden  ^)  und  findet  sich  infolgedessen  nicht  nur  in  den  oben  erwähnteii 
Melassen,  sondern  auch  in  den  übrigen  Produkten  der  Zuckerrüben-^ 
fabrikation,  je  nach  deren  Beschafi'enheit  in  grötserer  oder  geringered 
Menge. 

In  heilsem  Wasser  viel  leichter  löslich  als  der  Rohrzucker  und 
durch  die  üblichen  Reinigungsyerfahren  der  Rübensäfte  nicht  abscbeid- 
bar,  verbleibt  die  Raffinose  infolge  dieser  Eigenschaften  im  Laufe  des 
Fabrikationsbetriebes  zum  allergrötsten  Teile  den  Abläufen  und  Sirupen 
und  häuft  sich  demzufolge  in  den  Restprodukten,  also  namentlich  in 
den  Melassen,  allmählich  an. 

Während  somit  die  kristallisierten  Produkte  der  Rohzucker- 
fabrikation  meist  keine  oder  nur  Spuren  von  Raffinose  enthalten ,  ge- 
langt dieselbe  bei  den  verschiedenen  Melasseentzuckerungsverfahren 
mit  dem  Rohrzucker  gemeinschaftlich  zur  teilweisen  Ausschei- 
dung in  fester  Form  und  kann  dann  Anlats  geben  zu  der  schon  oben 
erwähnten  Umformung  der  Rohrzuckerkristalle ,  zu  jener  „  spitzigen  "* 
Beschaffenheit,  durch  welche  raffinoseh altige  Zucker  nicht  selten  sich 
erkennbar  machen. 

Die  bis  zu  16  Proz.  Raffinose  enthaltenden  Restabläufe  der  mit 
Strontian  arbeitenden  Melasseentzuckerungen  sind  das  geeignetste  Ma- 
terial zur  Gewinnung  reiner  Raffinose  ^). 

Die  Raffinose  besitzt  die  Formel  C^^HssOie  und  kristallisiert  aus 
reinen  wässerigen  Lösungen  als  Hydrat  mit  5  Mol.  Wasser  in  feinen, 
weilsen,  15,1  Proz.  Kristallwasser  einschlietsenden  Nadeln  nach  der 
Formel: 

CisHsaOiö  +  5H2O. 

Bei  sehr  langsamer  Erwärmung  auf  100  bis  105®  C.  werden  die 
Kristalle  wasserfrei,  bei  schnellem  Erhitzen  schmelzen  sie  dagegen 
schon  unter  100° C.  in  ihrem  Kristallwasser,  dessen  gänzliche  Ent- 
fernung alsdann  schwierig  und  erst  bei  gleichzeitig  beginnender,  weiter- 
gehender Zersetzung  (bei  1300C.)  erfolgt.  Noch  stärkere  Erhitzung 
bewirkt  Verkohlung.  Das  langsam  entwässerte  Anhydrid,  CigHgjOiri, 
nimmt  beim  Stehen  an  feuchter  Luft  das  gesamte  Kristallwasser  all- 
mählich wieder  auf. 

Raffinose  ist  in  kaltem  Wasser  schwerer,  in  heilsem  leichter  lös- 
lich als  Rohrzucker,   sie  löst  sich  leicht  (1  :  10)  in  absolutem  Methyl- 

*)  „Gossypium",  daher  der  oben  erwähnte,  für  Raffinose  gebrauchte 
Ausdruck  „Gossypose". 

*)  V.  Lippmann,  Berl.  ehem.  Berichte,  Bd.  XVIII,  8.  3087. 
'*)  Derselbe,  Zuckerarten,  2.  Aufl.,  S.  944. 
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ilkohol,  welche  Eigenschaft  zur  Trennung  von  Rohrzucker  benutzt 
wird.  Sie  ist  unlöslich  in  absolutem  Alkohol,  in  verdünntem  um  so 
löslicher,  je  höher  der  Wassergehalt  und  die  Temperatur  desselben. 
Salsen  Geschmack  besitzen  die  Lösungen  nicht. 

Bleiessig  wirkt  verschiedenartig.  Während  er  wässerige  Raffi- 
noselösungen  in  keiner  Weise  beeinBufst,  scheidet  er  in  Gegenwart  von 
Ammoniak  aus  stark  alkoholischen  oder  methylalkoholischen  Lösungen 
die  Raffinose  in  Form  einer  saccharatähnlich  zusammengesetzten,  in 
Wasser  und  Alkohol  unlöslichen  Bleiverbindung,  CisHgsOie*  3  PbO,  aus. 
Alkalilaugen  und  Kalk  bleiben  beim  Kochen  ohne  wesentliche 
^Qwirkung  auf  Raffinose,  verdünnte  Mineralsäuren,  invertieren ,  Oxy- 
dationsmittel zersetzen  sie  wie  den  Rohrzucker. 

Bei  Behandlung  mit  starker  Salpetersäure  bildet  sich  neben  Oxal- 
säure und  Zuckersäure  Schleimsäure,  auf  deren  Entstehung  und 
Abscbeidung  Creydt  *)  eine  Methode  zur  gewichtsanalytischen  Be- 
stimmung der  Raffinose  in  Gemischen  mit  anderen  Kohlehydraten  be- 
gründete. Eine  praktische  Bedeutung  hat  dieselbe,  schon  wegen  des 
dazu  erforderlichen  grotsen  Zeitaufwandes,  bislang  nicht  zu  finden 
Termocht. 

Beim    Erwärmen    mit    alkalischer    Kupferoxydlösung    tritt 
keine  Ausscheidung  von   Kupferoxydul,   also  keine  Reduktion  ein. 
Die  Raffinose  ist  gärungsfähig,  wenn  auch,  je  nach  der  ver- 
wendeten Hefeart,  in  verschiedenem  Grade. 

Die  Lösungen  der  Raffinose  drehen  die  Polarisationsebene 
stark  nach  rechts.  Tollens^)  bestimmte  in  lOproz.  Lösung  die 
spezifische  Drehung  (a)D  =  +  104,5^  und  fand  sie  von  Temperatur 
Mid  Konzentration  der  Lösungen  nur  unwesentlich  beeinflufst  und 
gleich  grots  in  alkoholischer  wie  wässeriger  Lösung. 

Löst  man  26,000  g  Raffinosehydrat  in  Wasser  von  17,50C.  zu 
100  (wahren)  ccm  Flüssigkeit'  —  die  gleiche  Menge  Rohrzucker  würde 
in  Bolchem  Falle  -|-  100*^  Drehung  anzeigen  — ,  so  erhält  man  eine 
Lösung  von  +  157,15"  Drehung. 

Danach  ist  das  Drehungsvermögen  des  Raffinosehydrats  1,57  mal, 
<ie6  Raffinoseanhydrids  1,85  mal  stärker  als  das  des  Rohrzuckers.  Es 
«Kellt  daraus  der  Grund,  weshalb  die  einfache  Polarisation  raffinose- 
naltiger  Zuckerprodukte ,  wie  sie  im  Handel  sich  zeigen,  nicht  mals- 
gebend sein  kann  für  den  Gehalt  desselben  an  Rohrzucker. 

Bei  der  Inversion  vermittelst  verdünnter  Säuren  spaltet  sich  die 
P^ffinoae  unter  Wasseraufnahme  nach  der  Formel: 

CisHsjOie  +  2H2O  =  3C,H,20e 


')  Zeitschr.  d.  Ver.  f.  d.  Rübenzuckerindustrie  d.  Deutschen  Reiches, 
^"^^",8.  167,  im  Nachstehenden  nur  unter  der  Bezeichnung  „Zeitschrift** 
angeführt. 

')  Tollens,  Kohlehydrate,  Bd.  I,  8.   157. 


14  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

in  die  drei  (gleich  zuBammengesetzten)  Monosaccharide:  Lävulose,  Dex- 
trose und  die  noch  stärker  rechtsdrehende  Galaktose.  Der  invertierteii 
Flüssigkeit  verbleibt  infolgedessen  eine  wenn  auch  stark  verminderte 
Rechtsdrehung,  so  zwar,  dats  eine  Lösung  yon  16,045g'  Raffinose- 
hydrat  zu  100  (wahren)  ccm  Flüssigkeit,  welche  Yor  der  InTersioii 
+  100^  Drehung  anzeigt,  nach  der  Inversion  noch  51,24^  Rechts- 
drehung besitzt  ^). 

Das  Drehungsvermögen  geht  bei  dieser  Behandlung  somit  auf 
etwa  die  Hälfte  hinunter,  ohne  noch  weiter  zu  sinken;  erhitzt  man 
aber  längere  Zeit  mit  etwas  stärkerer  Säure,  so  sinkt  die  Drehung  auf 
ein  Fünftel  des  ursprünglichen  Wertes  ^). 

Maltose,  Malzzucker. 

(Maltobiose,  Ptyalose.) 

Die  Maltose  ist  ein  Umwandlungsprodukt  des  Stärkemehls  und 
entsteht,  wenn  man  dasselbe  in  mit  Wasser  verkleistertem  Zastande 
bei  einer  Temperatur  yon  etwa  50^0.  mit  einem  wässerigen  Auszüge 
yon  Malz  behandelt.  Dabei  geht  das  Stärkemehl  zunächst  in  Dextrin, 
dann  erst  dieses  in  Maltose  über.  Die  Ursache  der  Umwandlung  ist 
ein  Enzym  (ein  ungeformtes  Ferment),  die  Diastase,  welche  beim 
Malzen  (Keimen)  des  Getreidekornes  aus  den  stickstoffhaltigen  Bestand- 
teilen desselben  sich  bildet  und,  in  Wasser  löslich,  in  den  wässerigen 
Auszug  übergeht.  In  ähnlicher  Weise  wirken  auch  einige  andere  Fer- 
mente ^) ,  sowie  die  Schwefelsäure  auf  Stärkemehl  ein.  Mit  Schwefel- 
säure hergestellter  „Stärkezucker^  oder  .Stärkesirup''  enthält  stets 
auch  Maltose. 

Die  Maltose  besitzt  die  Formel  Ci2H2aO]i  und  kristallisiert  aus 
konzentrierten  Lösungen  als  Hydrat,  CiaU220ii  -|~  H2O,  in  feinen, 
weilsen,  kugelig  zusammenschielsenden  Nadeln  yon  sütsem  Geschmack 
und  dem  spezifischen  Gewicht  1,620.  Sie  ist  leicht  löslich  in  Wasser, 
Alkohol  und  Methylalkohol. 

Beim  Erwärmen  an  der  Luft  entweicht  das  Kristall wasser  bei 
100  bis  llO^C,  doch  tritt  schon  bei  dieser  Temperatur  Bräunung  und 
Zerfall  des  Zuckers  ein. 

Mit  Ammoniak  und  Alkalien  zusammengebracht,  färben  sich, 
namentlich  beim  Erwärmen,  Maltoselösungen  gelb  bis  braun  und  zer- 
setzen sich  dann  unter  Bildung  saurer  Produkte  (Milchsäure);  mit 
verdünnten  Mineralsäuren  erwärmt,  werden  sie  invertiert  und  geben 
Traubenzucker,  bei  langdauerndem  Erhitzen  braune  HuminstoSe. 


^)  Tollens  und  Herzfeld,  Zeitschrift,  1890,  S.  194. 

')  Landolt,  Das  optische  Drehungsvermögen  organischer  Substanzen. 
Braunschweig,  Priedr.  Vieweg  u.  Sohn,  2.  Aufl.,  S.  537. 

*)  80  auch  das  Enzym  des  Speichels,  das  Ptyalin,  und  daher  die  Be- 
zeichnung „Ptyalose"  für  Maltose. 
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Bei  Oxydation  durch  Salpetersäure  entsteht  Zackersäure. 

Alkalische  weinsteinsaure^  Kupferozydlösung  wird  durch 
eine  wässerige  Lösung  von  Maltose  beim  Erwärmen  unter  Ausscheidung 
Ton  rotem  Eapferoxydul  reduziert,  eine  neutrale  Lösung  yon  essig- 
saurem Kapferozyd  (Barfoödsches  Eeagens)  hingegen  bleibt  un- 
zersetzt.  Durch  das  letztere  Verhalten  unterscheidet  sich  Maltose 
Yom  Traubenzucker,  welcher  auch  aus  dieser  essigsauren  Kupferoxyd- 
lösung  unter  Reduktion  des  Kupfersalzes  Eupferozydul  ausscheidet. 

Leicht  und  yollständig  vergärbar,  liefert  die  Maltose  bei  der 
geistigen  und  sauren  Gärung  dieselben  Produkte  wie  Traubenzucker, 
bei  der  schleimigen  Gärung  tritt  indessen  Deztranbildung  nicht  ein. 

Maltose  dreht  die  Polarisationsebene  stark  nach  rechts; 
die  spezifische  Drehung  beträgt  nach  Herzfeld»)  bei  20^0.  [(a)iP]  = 
4- 138,29  und  wird  durch  Konzentration  und  Temperatur  in  geringem 
Mafse  beeinflutst;  für  eine  Abnahme  von  je  10^  C.  vermindert  sich  die 
spezifische  Drehung  um  etwa  1,5^  Frisch  bereitete  Lösungen  zeigen 
eine  wesentlich  geringere  Drehung  (Halbrotation),  welche  allmählich 
(im  Laufe  von  etwa  24  Stunden)  auf  den  normalen  Zustand  sich  ein- 
stellt und  dann  nicht  weiter  ändert.  Ein  Erhitzen  wässeriger  Lösungen 
oder  ein  Ammoniakzusatz  hebt  die  Halbrotation  sofort  auf. 


^)  Zeitachrift  1895,  S.  236. 


Die  analytischen  Bestimmnngsmethoden. 


Bei  der  quantitativen  Bestimmung  des  Zuckers  handelt  es  siel 
in  den  weitaus  meisten  Fällen  um  die  Bestimmung  yon  Rohrzuckei 
und  neben  derselben  um  die  des  Invertzuckers  und  der  Raffinose,  derei 
Vorhandensein  den  Handels  wert  rohrzuckerhaltiger  StofEe  nicht  uneii 
heblich  herabzudrücken  imstande  ist 

In  neuerer  Zeit  treten  indessen  auch  Invertzuckersinipe ,  Starke! 
oder  Glykosezucker  in  fester  und  flüssiger  Form  sowie  Malto8efabri| 
kate  mehr  und  mehr  im  Handel  auf  und  verlangen  derogemäfs  Berückj 
sichtigung. 

Die  Bestimmung  der  Menge  des  Rohrzuckers,  der  Glykose  und 
der  Maltose  kann  nach  einer  ganzen  Reihe  von  Methoden  ausgeführ' 
werden,  von  denen  jedoch  für  technische  Zwecke  nur  die  drei  im  Nach 
stehenden  näher  erläuterten  Methoden  Brauchbarkeit  besitzen.  W( 
nicht  von  vornherein  Flüssigkeiten  zur  Untersuchung  vorliegen,  er 
fordern  sie  sämtlich  die  Herstellung  geeigneter  Zuckerlösungen. 

Die  am  häufigsten  angewendete  Bestimmungsmethode  ist  auf  dk 
oben  erwähnte  physikalische  Eigenschaft  des  Zuckers,  eine  Drehung! 
der  Polarisationsebene  zu  bewirken,  gegründet,  und  der  grölsere  oder 
geringere  Betrag  der  Drehung  von  Lösungen,  welche  in  bestimnater 
Weise  dargestellt  werden,  dient  zur  Ermittelung  der  darin  vorhandenen 
Zuckermenge  (Polarisationsmethode). 

Die  zweite  Bestimmungsart  beruht  auf  der  Feststellung  des  spezi- 
fischen Gewichts  von  Zuckerlösungen.  Es  wird  dasselbe  um  so  grölser, 
je  höher  der  prozentische  Gehalt  der  Lösungen  an  festem  Zucker  steigt 
(aräometrische  oder  spezifische  Gewichtsmethode). 

Die  dritte  Methode  erfordert  beim  Rohrzucker  zunächst  die  Vm- 
Wandlung  (Inversion)  in  reduzierenden  Zucker  (Inversionsmethode). 
Man  erwärmt  zu  diesem  Zwecke,  und  zwar  nach  bestimmten  Vor- 
schriften, die  betreffende  Lösung  mit  einer  verdünnten  Säure  und 
ermittelt  alsdann  entweder  die  nach  Zusatz  einer  alkalischen  Kupf^i" 
oxydlösung  ausgeschiedene  Menge  Kupferoxydul,  welche  der  vorhanden 
gewesenen  Zuckermenge  gleichwertig  ist  bezw.  die  aus  dem  Oxydul 
erhaltene  Menge  metallischen  Kupfers ,  mittels  Wä^ng  (gewichts- 
analytische Inversionsmethode) ,  oder  man  mifst  die  zu  einem  be- 
stimmten Quantum  Zucker  zu  jener  Reduktion  verbrauchte  Menge  einer 
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EapferlöBTing  Ton  bekanntem,  vorher  festgestelltem  Wirkungswert 
(Titriermethode),  oder  endlich,  man  findet  aus  dem  tot  nnd  nach  der 
iDTersion  ermittelten  Drehungsbetrage  den  gesuchten  Zuckergehalt 
darch  Reclmiing  (optische  Inversionsmethode). 

Diese  dritte  Methode  dient  bei  dem  gewichtsanalytisohen  oder 
titrimetrischen  Verfahren  (natürlich  ohne  yorhergegangene  Behandlung 
mit  Säuren)  auch  zur  quantitativen  Bestimmung  von  Invertzucker 
und  von  Raffinose. 

Die  Gesamtheit  dieser  Methoden  falst  man  unter  dem  Namen 
Saccbarimetrie  (saocharimetrische  Methoden)  zusammen. 


Polarisationsxnethode. 

Polarisation  nennt  man  ursprünglich  die  besondere,  eigentüm- 
liche Veränderung,  welche  ein  gewöhnlicher  Lichtstrahl  erleidet,  der, 
wie  Fig.  3  zeigt,  in  der  Richtung  ah  (im  Winkel  von  57^  zum  Ein- 


Fig.  3. 
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fallalot  xy)  auftreSend,  von  einem  ebenen, 
rückseitig  geschwärzten,  unter  dem  Winkel 
Ton  35^  25'  gegen  die  Senkrechte  geneigten 
Spiegel  A  reflektiert  wird. 

Durch  die  so  erfolgende  Reflexion  wird 
der  Lichtstrahl  polarisiert,  er  erhält  ge- 
wine Eigenschaften,  welche  ein  in  anderer 
Weise  reflektierter  Lichtstrahl  nicht  besitzt. 

Die  Elbene,  welche  man  in  der  Richtung 
des  auffallenden  und  des  reflektierten  — 
polarisierten  —  Lichtstrahles  gelegt  denkt, 
nennt  man  die  Reflexions-  oder  die  Pola- 
risationsebene jenes  reflektierten  Strahles. 

In  Fig.  3  ist  der  Lichtstrahl  ab  in  der 
fiiciitang  bc  reflektiert  und  dadurch  polarisiert;  die  durch  ahc  gelegte 
Ebene  ist  seine  Polarisationsebene. 

Fängt  man  die  polarisierten  Strahlen  in  einem  zweiten,  behufs  Ab- 
baltoDg  anderer  Strahlen  ebenfalls  rückseitig  geschwärzten  Spiegel  B 
aof,  welcher  —  wie  Fig.  3  zeigt  —  dem  unteren  Spiegel  parallel  steht, 
80  Verden  jene  Strahlen ,  den  oberen  Spiegel  B  auch  wieder  unter  dem 
Einfallswinkel  von  57 ^  treffend,  von  c  nach  d  vollständig  reflektiert, 
sie  lassen  den  Spiegel  unter  diesen  Umständen  erleuchtet  erscheinen 
und  es  fallen  naturgemäfs  die  Reflexions-  oder  Polarisationsebenen 
beider  Spiegel,  ahc  und  bcdy  zusammen. 

Dreht  man  nun  den  oberen  Spiegel  derart,  dals  seine  Neigung 
gegen  die  Horizontale  unverändert  bleibt,  während  die  Richtung  des 
polarisierten  Strahles  hc  die  Umdrehungsachse  bildet,  so  zeigt  sich  die 
eigentümliche,  nur  bei  Verwendung  polarisierter  Lichtstrahlen  auf- 
tretendts  Erscheinung,  dats  bei  jenem  Drehen  der  obere  Spiegel  sich 

Frühling,  Anlaitang.  2 


18  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

allmählich  yerdunkelt ,  die  Reflexion  der  Strahlen  also  abnimmt ,  U 
bei  erreichter  V iertelkreisdreliung ,  bei  90^  der  Spiegel  völlig  dunki 
erscheint  und  gar  nicht  mehr  reflektiert.  Gewöhnliche  Lichtstrahl« 
würden  auch  bei  dieser  Spiegelstellnng  reflektiert  werden  und  de 
oberen  Spiegel  beleuchtet  und  hell  erscheinen  lassen. 

Mit  dem  oberen  Spiegel  ist  natürlich  auch  seine  Polarisationseben 
dch  um  90^  gedreht  worden  und  bildet  nunmehr  mit  der  des  untersi 
Spiegels  einen  rechten  Winkel. 

Beim  weiteren  Drehen  des  oberen  Spiegels  wird  derselbe  wied^ 
allm&hlich  heller  und  reflektiert  bei  180^  der  Ereisteilung ,  in  welche 
Stellung  die  Polarisationsebenen  beider  Spiegel  zum  zweiten  Male  zu 
sammenfallen,  die  Strahlen  wieder  yoUstandig. 

Dieselben  Erscheinungen  wiederholen  sich  auf  der  anderen  Hälh< 
der  Kreisteilung;  bei  270^  erscheint  der  Spiegel  yöllig  dunkel,  um  toi| 
da  ab  an  Helligkeit  zuzunehmen,  bis  bei  360^  die  Anfangsstellung  unc 
damit  die  yoUständige  Reflexion  wieder  erreicht  ist 

Bringt  man  in  einem  geeigneten  Apparate  zwischen  die  beiden 
Spiegel  eine  senkrecht  auf  die  Krystallachse  geschnittene  Platte  yon 
Quarz  oder  Bergkristall,  so  zeigt  sich,  vermittelst  des  die  Platt^ 
durchstrahlenden,  polarisierten  Lichtstrahles,  das  Bild  derselben  im 
oberen  Spiegel,  wie  derselbe  auch  gedreht  wird,  nie  farblos,  hell  oder 
dunkel,  sondern  lebhaft  gefärbt.  Es  wechseln  die  Farben  dieses  Bildes 
mit  der  Drehung  des  Spiegels  und  zwar  derartig,  dals  beim  Drehen  die 
Farbenfolge  des  Sonnenspektrums  oder  des  Regenbogens  beobachtet 
wird,  also  Rot,  Gelb,  Grün,  Blau  und  Violett  einander  folgen  und  das 
Rot  dabei  die  kleinste,  der  Übergang  des  Blau  in  Rot,  das  Violett, 
die  grölste  Drehung  erfordert 

Man  nennt  die  beschriebene  Erscheinung  die  Zirkular-  oder 
Kreispolarisation.  Sie  wird  in  diesem  Falle  hervorgerufen  durcb 
die  Eigenschaft  des  Bergkristalls,  die  Polarisationsebenen  der  gefärbten 
Strahlen,  welche  den  gewöhnlichen  weifsen  Lichtstrahl  zusammensetzen, 
verschieden  stark  abzulenken  oder  zu  drehen. 

Man  nennt  solche  Stoffe,  welche  die  Eigenschaft  besitzen,  die 
Polarisationsebene  eines  durchgeleiteten  polarisierten  Lichtstrahles  um 
einen  gewissen  Winkel  gegen  die  ursprüngliche  Lage  zu  drehen/ 
optisch-aktive  oder  zirkular-polarisierende  Körper,  und  die 
Eigeuschaft  selbst  heilst  das  optische  Drehungsvermögen. 

Die  Drehung  des  oberen  Spiegels  ist,  wie  schon  bemerkt,  gleich- 
bedeutend mit  der  Drehung  der  Polarisationsebene  der  ihn  treffenden 
Strahlen.  Der  an  einer  Kreisteilung  abzulesende  Winkel,  um  welchen 
der  obere  Spiegel  von  seiner  ursprünglichen  Stellung  gedreht  werden 
mulste,  bis  sich  eine  bestimmte  Farbe  des  Bildes,  z.  B.  Violett,  einstellti 
heifst  der  Drehungswinkel.  Er  ist  das  Mafs  für  die  Gröfse  der 
stattgefundenen  Ablenkung  der  Polarisationsebene. 

Der  Bergkristall  besitzt  diese  merkwürdige  Eigenschaft,  die  Pol»- 
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itttioBBebene  zu  drehen ,  in  sehr  hohem  Grade ,  und  zwar  findet .  man 
{ristalle,  bei  denen  man  den  Spiegel  des  Polarisationsinstrumentes 
«ch  rechts  drehen  muls,  um  die  oben  erwähnte  Farbenfolge  zu  er- 
lalten,  andere,  bei  denen  man  diese  Erscheinung  nur  durch  Links- 
Irehen  erzielen  kann.  Man  sagt  dementsprechend,  die  Quarzplatte 
ireht  die  Polarisationsebene  nach  rechts  oder  links,  sie  „polarisiert"" 
"  oder  kurz,  sie  „dreht"  rechts  oder  links. 

Der  Betrag  der  Drehung,  in  Graden  der  Kreisteilung  ausgedrückt, 
•Iso  der  Drehungswinkel,  wächst  mit  der  Dicke  der  Quarzplatte. 

Neben  einer  ganzen  Reihe  anderer,  hier  nicbt  weiter  zu  erwähnen- 
der Sto£Ee  besitzen ,  jedoch  in  bedeutend  schwächerem  Grade  wie  der 
Bergkristall,  auch  die  Lösungen  der  Zuckerarten  ein  Drehungs- 
Tennögen  der  Polarisationsebene,  und  zwar  drehen,  wie  bereits  oben 
bemerkt,  die  Lösungen  des  Rohrzuckers,  des  Traubenzuckers,  der  Mal- 
tose nnd  der  Raffinose  die  Polarisationsebene  nach  rechts,  die  des 
Fruchtzuckers  und  des  Invertzuckers  nach  links.  Auch  hier,  wie 
beim  Quarz,  wächst  der  Betrag  der  Drehung  mit  der  Dicke  (Länge) 
der  FluBsigkeitsschicht.  Der  Betrag  wächst  aber  zugleich  auch  mit  der 
MeDge  des  in  der  Lösung  enthaltenen  Zuckers  oder  mit  der  Konzen- 
tration derselben.  So  würde  demnach  eine  Flüssigkeitsschicht  von 
100  mm  Länge  oder  auch  eine  5  proz.  Lösung  nur  halb  so  stark 
-drehen'*,  wie  eine  solche  von  200  mm  Länge  oder  von  10  Proz.  Zucker- 
gehalt 

Mit  Berücksichtigang  und  auf  Grund  aller  dieser  Eigenschaften 
^ind  nun  die  sogen.  Polarisationsapparate  oder  Saccharimeter 
Äonstruiert  worden,  mit  deren  Hülfe  man  den  Gehalt  an  reinem, 
trockenem  Zucker  in  zuckerhaltigen  Stoffen  ermitteln  kann. 

Indem  bei  solchen  Untersuchungen  ]e  für  den  betreffenden  Apparat 
^8  gleiche  Gewichtsmengen  zuckerhaltiger  Stoffe  zu  einem  stets 
gleichen  Volumen  Flüssigkeit  aufgelöst  (oder  verdünnt)  und  ver- 
Duttelst  besonderer  Röhren  immer  gleich  lange  Flüssigkeits- 
3chichten  jener  Lösungen  zur  Anwendung  gebracht  werden,  so  muls 
^  da  alle  anderen  die  Drehung  beeinflussenden  Faktoren  somit  stets 
gleich  sind  —  der  Betrag  der  bewirkten  Drehung  der  Polarisations- 
ebene nur  noch  allein  von  dem  wirklichen  Zuckergehalt  der  be- 
^5enden  Lösungen  abhängig  sein. 

Man  benutzt,  nachdem  der  Apparat  von  Mitscherlich  aufgehört 
^*t,  für  die  Technik  von  Bedeutung  zu  sein,  hauptsächlich  die  nach- 
sehend verzeichneten  Konstruktionen  von  Polarisationsinstrumenten: 

1.  den  Farbenapparat  von  Soleil-Ventzke, 

2.  den  Halbschattenapparat  mit  Eeilkompensation  und 
^mzkescher  Skala, 

3.  den  Halbschattenapparat  von  Laurent, 

4.  das  Polaristrobometer  von  Wild. 

Von  diesen  Apparaten  sind  die  beiden  ersten   diejenigen,  welche 
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auf  dem  europäischen  Festlande,  mit  Ausnahme  FrankrejchB,  fast  auft 
Bohlielslich  benutst  werden,  ebenso  in  England,  in  Nordamerika  um 
den  zuckererzeugenden  tropischen  L&ndem  („Deutsche  Apparate*) 
der  Apparat  von  Laurent  ist  in  Frankreich  üblich.  Dagegen  hat  daj 
Polaristrobometer  von  Wild,  wenn  auch  wissenschaftlich  sehr  schät» 
bar,  doch  in  der  grolsen  Praxis  eine  Verwendung  nicht  gefunden. 

Bei  allen  diesen  Instrumenten  sind  die  beiden  oben  erwähnten | 
ebenen  Spiegel  durch  zwei  kleine,  in  bestimmter  Weise  zusammen^ 
gesetzte  und  geschliffene  Prismen  Ton  Kalkspat  ersetzt 

In  ähnlicher  Weise  n&mlich,  aber  yiel  vollkommener,  wie  durdi 
die  oben  beschriebene  Reflexion,  yermag  ein  Lichtstrahl  auch  dnrd] 
Brechung  in  gewissen  Kristallen  polarisiert  zu  werden,  und  namentn 
lieh  besitzt  der  eben  genannte  Kalkspat  (isländischer  Doppelspat)  in 
herrorragendem  Grade  die  Eigenschaft,  die  ihn  durchlaufenden  Lichte 
strahlen  zu  polarisieren.  Man  nennt  jene  Prismen  nach  ihrem  Elr- 
finder  Nioolsche  Prismen.  Dasjenige,  welches  in  den  Polarisations- 
apparaten der  Lichtquelle  zunächst  liegt,  also  dem  unteren  Spiegel 
(Fig.  3,  S.  17)  entspricht,  heilst  das  polarisierende  Prisma  oder  der| 
Polarisator;  das  am  anderen  Ende  des  Apparates  befindliche,  den 
oberen  Spiegel  ersetzende  Prisma  das  analysierende  oder  der  Analysator. 

Wird  die  zu  untersuchende  Zuckerlösung,  eingeschlossen  in  eine 
Röhre,  welche  vermöge  ihrer  Einrichtung  den  ungehinderten  Durch- 
gang der  Lichtstrahlen  in  der  Längsrichtung  gestattet,  zwischen  die 
beiden  Kalkspatprismen  eingefügt,  so  bewirken  die  optischen  Cigen- 
schaften  der  betreffenden  Zuckerart  beim  Durchgange  der  nunmehr 
polarisierten  Lichtstrahlen  eine  der  Länge  der  Flüssigkeitsschicht 
(oder  der  Röhre)  und  dem  Gehalt  der  Lösung  an  Zucker  genaa  ent- 
sprechende Ablenkung  der  Lichtstrahlen,  eine  dementsprechende 
Drehung  der  Polarisationsebene.  Beim  Austritt  des  Lichtstrahles 
aus  dem  Analysator  werden  dieselben  Erscheinungen  beobachtet,  wie 
sie  oben  bei  Anwendung  der  Winkelspiegel  angegeben  worden   sind. 

In  der  Konstruktion  und  Anordnung  jener  Prismen,  sowie  in  der 
Art  und  Weise,  den  Betrag  jener  Drehung,  bezw.  die  Menge  des  diese 
Drehung  bewirkenden  Zuckers  genau  messen  und  feststellen  zu  können^ 
beruht  hauptsächlich  der  Unterschied  der  yerschiedenen  Instrumente  ^). 

1.    Der  Apparat  von  Soleil-Ventzke. 
(Farbenapparat.) 

Der  Apparat  yon  Soleil-Ventzke  wurde  zuerst  im  Jahre  1848 
von  Soleil  in  Paris  konstruiert  und  später  Ton  ihm  und  Dubosq 

^)  Die  eingeheDdste  Belehrung  über  die  physikaliichen  Grundlagen  und 
Gesetze,  auf  denen  die  Polarisationsmethode  und  die  Konstruktionen  der 
dazu  ersonnenen  Apparate  beruhen,  findet  man  in  Landolt,  „Das  optische 
Drehungsvermögen  organischer  Substanzen  und  dessen  praktische  Anwendung". 
2.  Aufl.     Braunschweig,  Friedr.  Vieweg  u.  Sohn. 
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weiter  Terbessert  Yentzke  gab  ihm  für  Deutschland  eine  andere 
äala,  von  Scheibler  endlich  rühren  einige  spätere  mechanische  Ab- 
indenmgen  her. 

Man  ermittelt  bei  diesem  Apparate  nicht  direkt  die  Drehung  der 
PolariBationsebene,  wie  es  z.B.  bei  dem  älteren  Apparate  Ton  Mit  seh  er- 
lieh der  Fall  war,  sondern  zunächst  die  Dicke  einer  Quarzplatte,  deren 
DrehongsTermögen  demjenigen  gleich  ist,  welches  die  zu  prüfende 
Zuekerlösung  besitzt. 

Es  stützt  sich  diese  Konstruktion  im  wesentlichen  auf  den  Um- 
lUnd,  data,  wie  schon  bemerkt,  mit  der  Dicke  der  Quarzplatte  ihr 
Drehungsy ermögen  wächst,  und  dals  es  Quarzkristalle  gibt,  welche 
die  Polarisationsebene  nach  rechts,  andere,  welche  dieselbe  nach  links 
drehen,  sowie  auf  die  daraus  folgende  Tatsache,  dals  beim  Durchgang 
ebes  polarisierten  Lichtstrahles  durch  mehrere  Schichten  Ton  entgegen- 
gesetztem DrehungsTermögen  die  Wirkungen  derselben  je  nach  der 
Länge  (oder  Dicke)  der  Schichten  sich  ganz  oder  teilweise  aufheben. 

Die  optische    Einrichtung  des  Instrumentes  ist  ^^  4 

^ßwrt,  dals  die   von  der  Lichtquelle  —   Leuchtgas, 
Pe^oleumlampe   oder    elektrisches  Licht  —  in   den       /        1        ^ 
Apparat  eintretenden  Strahlen  zunächst  durch  i  . 

ein  Ealkspatprisma  polarisiert  werden.     Der  i  j 

&ua  dem    Polarisat^r    austretende    Lichtstrahl    trifft       v  ' 

eine  sogen.   Doppelplatte,    eine  Quarzplatte  von  - 

g&nz  genau  bemessener  Dicke  (3,75  mm) ,  aus  zwei  gleichen  Hälften 
hestehend,  deren  eine,  Z,  Fig.  4,  aus  einem  linksdrehenden,  deren 
^dere  Hälfte,  r,  aus  einem  rechtsdrehenden  Kristall  geschnitten  ist. 
Beim  Hineinsehen  in  den  Apparat  erscheint  durch  diesen  Umstand  das 
^^de  Gesichtsfeld  durch  einen  senkrechten  Strich  —  die  Stolsfuge 
jener  beiden  Hälften  —  geteilt.  Beim  Passieren  dieses  Doppelquarzes 
^  das  gewöhnliche  —  weilse  —  Tages-  oder  Lampenlicht  in  seine 
verschiedenfarbigen  Strahlen  zerlegt.  Ein  Teil  derselben  wird  ver- 
"iöge  der  Stellung  ihrer  Polarisationsebenen  durch  das  analysierende 
Nicol  für  das  Auge  unwirksam  gemacht.  Die  übrigen  erteilen  dem 
ßoppelquarz  bei  einer  bestimmten  Stellung  eine  blasse,  blauviolette 
''ärbung,  welche  bei  der  geringsten  Veränderung  der  Polarisations- 
^oene  in  Blau  oder  Rot  übergeht.  Dieser  blasse  Farbenton  heilst  die 
^bergangafarbe.  Beide  Hälften  der  Quarzdoppelplatte  erscheinen 
genau  gleich  gefärbt,  da  sie,  beide  gleich  dick,  somit  die  Polarisa- 
^Bsebene  gleich  stark  drehen.  Die  aus  dieser  Doppelplatte  austreten- 
den Lichtstrahlen  treffen  im  vorderen  Teile  des  Apparates  eine  Quarz- 
P^^^  A,  Fig.  5  (a.  f.  S.),  von  beliebig  gewählter  Dicke  und  Drehung 
'^  einerlei,  ob  rechts-  oder  linksdrehend  —  und  hinter  derselben  ein 
^ÄÄmmengehöriges  Plattenpaar,  BC,  von  unter  sich  gleicher,  aber  der 
'^lattei  entgegengesetzter  Drehung.  Ist  Ä  rechtsdrehend,  so  mufs 
"(>  linksdrehend  sein  und  umgekehrt.    Dieses  Plattenpaar  BC  ist  der- 
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artig  konstruiert,  dafs  eine  Verminderung  oder  Vergrölserung  Beio 
Gesamtdicke  ermöglicht  werden  kann ,  und  zwar  erreicht  man 
durch  die  in  der  Fig.  5  angegebene,  keilförmige  GreBtalt  der  beid 
Platten  und  durch  die  mechanische  Yerschiebbarkeit  des  einen  Keih 
B  Tor  dem  anderen  C,  wobei  die  einander  zugekehrten«  innerd 
schrägen  Fl&chen  beider  Keile  stets  einander  parallel  bleiben,  n 
einer  bestimmten  Stellung,  Fig.  5a.,  ist  die  Gesamtdicke  der  beid^ 
Quarzkeile  BC  genau  gleich  der  Dicke  von  Ä  und  in  diesem  Fall 
heben  sich  natürlich  die  beiderseitigen,  bezüglich  der  Drehung  d^ 
Polarisationsebene  sich  entgegenstehenden  Wirkungen  yoUständig  au 
ABC  dreht  bei  dieser  Stellung  gar  nicht.  Bei  Fig.  b  ist  die  Gesamt 
dicke  von  BC  geringer  wie  -4,  bei  Fig.  c  grötser.  War  A  rechti 
drehend,  so  muls  bei  der  Stellung  b  eine  Rechtsdrehung,  bei  dd 
Stellung  c  eine  Linksdrehung  auftreten. 

Fig.  5. 
a.  b.  c.  . 
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Dem  Auge  des  Beobachters  zugekehrt,  befindet  sich  vor  dei 
Quarzkeilen  das  zweite  —  analysierende  —  Nicoische  Prisma  (dez 
Analysator)  und  ein  kleines,  yerstellbares  Fernrohr,  um  bei  yerschieden- 
artigem  Sehvermögen  der  Beobachter  stets  ein  scharfes  Bild  einstelleo 
zu  können.  Ist  die  Gesamtdicke  der  Keile  BC  gleich  der  Dicke  dei 
Platte  A  (Fig.  5  a.),  so  erscheint  das  Gesichtsfeld  des  beleuchteten 
Apparates  gleichfarbig. 

Bei  dieser  Stellung  der  einzelnen  Teile  steht  das  Instrument,  wie 
man  sich  ausdrückt,  ^auf  dem  Nullpunkte''. 

Bringt  man  eine  die  Polarisationsebene  drehende  Substanz  — 
für  den  vorliegenden  Fall  also  eine  Zuckerlösung  —  in  den  Apparat, 
und  zwar  zwischen  die  Doppelplatte  (Fig.  4)  und  die  Quarzplatte  A 
(Fig.  5),  so  addiert  sich  nun  das  Drehungsvermögen  des  Zuckers 
dem  der  einen,  mit  ihr  in  gleicher  Richtung  drehenden  Hälfte  der 
Doppelplatte  hinzu,  die  Ablenkung  der  Strahlen  nach  der  einen 
Seite  wird  überwiegend,  die  Farbengleichheit  wird  dadurch  aufgehoben 
und   die   beiden   Hälften    des   Gesichtsfeldes    erscheinen  ver- 
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Khieden  gefärbt.  Um  diese  Wirkung  wieder  aufzuheben,  und  die 
Farbengleichheit  wieder  herzustellen,  bedarf  es  nur  einer  entsprechen- 
den Yerschiebung  des  oben  erwähnten  beweglichen  Quarzkeiles  B,  einer 
Vermehrung  der  Gesamtdicke  beider  Keile  und  damit  des  gemeinschaft- 
licheD  DrehungBYerinögens. 

Der  Betrag  dieser  Vermehrung,  welcher  der  L&nge  und  dem 
Zockergehalt  der  eingeschalteten  Flüssigkeitsschicht  genau  entspricht, 
wird  an  einer  mit  den  Quarzkeilen  in  direkter  Verbindung  stehenden 
Teilung  abgelesen. 


Fig.  6. 
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Zu  diesem  Zwecke  befindet  sich  auf  der  Messingfassung  des  be- 
veglichen  Quarzkeiles  B  ein  längeres,  mit  einer  Gradeinteilung  oder 
Skala  yersebenes  Metallplättchen  fest  aufgeschraubt,  auf  der  Fassung 
öder  dem  Rabmen  des  feststehenden  Keiles  Ä  und  dicht  an  die  Skala 
sich  anlegend,  ein  kürzeres  Plättchen,  welches  den  zu  der  Skala  ge- 
hörigen, mit  ^0"  bezeichneten  Index,  und  zwar  einen  sogen.  Nonius, 
trägt,  einen  yerjüngten  Malsstab,  dessen  Einrichtung  es  ermöglicht. 
Zehntel  derjenigen  Grrade,  welche  die  Skala  zeigt,  direkt  abzulesen.   Auf 


Fig.  7. 
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einem  solchen  Nonius  ist  der  Raum  yon  neun  Teilen  der  Skala  in  zehn 
gleiche  Teile  geteilt,  jeder  Grad  des  Nonius  daher  um  ein  Zehntel 
kleiner  als  ein  Grad  der  Skala.  Man  liest  mittels  desselben  derartig 
ab,  dats  der  Nullpunkt  des  Nonius  die  ganzen  Grade,  und  derjenige 
Teflatrich  des  Nonius,  welcher  mit  einem  Teilstrich  der  Skala  zusammen- 
fällt oder  eine  gerade  Linie  bildet,  die  Zehntel  eines  Grades  angibt, 
nie  Fig.  6  zeigt  diejenige  Stellung  der  Skala  und  des  darunter  be- 
findlichen Nonius,  wie  sie  dem  Nullpunkte  des  Apparates  ent- 
spricht. Die  beiderseitigen  Nullpunkte  müssen  genau  zusammenfallen, 
die  dazu  gehörigen  Teilstriche  genau  eine  einzige  gerade  Linie  bilden. 
Würde  aber  z.  B.  nach  einer  Verschiebung  des  beweglichen  Keiles 
(und  der  damit  fest  yerbundenen  Skala)  der  Nullpunkt  des  Nonius  beim 
Ablesen,  wie  Fig.  7  zeigt,  zwischen  38®  und  39"^  der  Skala  gefunden 
werden  und  der  fünfte  Teilstrich  des  Nonius   (nach  rechts  gezählt)  mit 
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einem  Teilstrich  der  Skala  eine  gerade  Linie  bilden,  so  wCürde 
diesem  Falle  38,5®  als  Betrag  der  Drehung  abzulesen  sein.  (Bei  Link 
drehuDg  werden  die  links  Tom  Nullpunkte  befindlichen  Teilstriche  d 
Nonius  gezählt) 

Um  zu  erkennen,  ob  eine  zu  untersuchende  aktive  Substanz  recht 
oder  linksdrehend  ist,  hat  man  bei  dem  betreffenden  Apparat  ein  fi 
allemal  zu  ermitteln,  welche  Lage  die  rote  bezw.  blaue  Hälfte  des  G 
Sichtsfeldes  —  der  Doppelplatte  —  einnimmt,  wenn  ein  Körper  yc 
bekannter  Drehungsrichtung,  z.  B.  eine  reohtsdrehende  Rohrzuckel 
lösung,  in  den  Apparat  eingeschaltet  wird.  Zeigt  die  fragliche  akti^ 
Substanz  die  gleiche  Anordnung  der  beiden  Farben,  so  ist  sie  ebenfal] 
rechtsdrehcDd,  findet  sich  die  Lage  der  Farben  dagegen  yertauscht,  ^ 
ist  sie  linksdrehend. 

Den  Graden  für  rechtsdrehende  Stoffe  gibt  man  das  Vorzeichen  „  ~|-'| 
und  die  Skala  trägt  für  diese  eine  Einteilung  bis  100  und  etwa  10 
darüber  hinaus,  für  Untersuchungen  linksdrehender  Körper  ist  die  Eii^ 
teile ng  der  Skala  über  den  Nullpunkt  hinaus  nach  der  entgegen 
gesetzten  Seite  etwa  bis  40^  fortgesetzt  und  man  bezeichnet  dies 
Grade  mit  dem  Vorzeichen  „ — ". 

Die  Verschiebung  selbst  geschieht  yermittelst  eines  gezahntei 
Triebes,  welcher  in  eine  an  dem  Rahmen  des  beweglichen  Keiles  be 
findliche  Zahnstange  eingreift. 

Es  gestattet  diese  Einrichtung  also  zunächst  die  Ermittelang,  oni 
wie  yiel  die  Gesamtdicke  der  beiden  Quarzkeile  yermehrt  werden 
mulste,  um  den  Drehungsbetrag  oder  die  Rotation  einer  eingeschalt 
teten  Zuckerlösung  wieder  auszugleichen  oder  zu  kompensieren. 

Die  Quarzplatte  A  mit  den  dazu  gehörigen  Quarzkeilen  ^C  (Fig.  5) 
wird  aus  diesem  Grunde  der  Rotationskompensator  genannt. 

Fig.  8  gibt  ein  Gesamtbild  des  Farbenapparates,  wie  er  in  früherem 
Jahren  ausschlielslich  gebaut  wurde  und  in  dieser  Gestalt  in  yielen 
Fabriklaboratorien  wohl  noch  benutzt  wird,  es  bietet  dasselbe  zugleich 
Gelegenheit,  einige  andere  Punkte  kurz  noch  anzudeuten. 

Aulser  den  wesentlichen,  oben  schon  aufgeführten  optischen  Teilen: 
befindet  sich  zunächst  an  dem  der  Beleuchtungslampe  zugekehrten 
Teile  des  Apparates  eine  Regulator  genannte  Vorrichtung,  welche 
aus  einem  Nicoischen  Prisma  A  und  einer  rechts-  oder  linksdrehenden 
Quarzplatte  B  besteht.  Sie  hat  den  Zweck,  dem  Gesichtsfelde  bezw. 
der  Doppelplatte  D  auch  bei  Lampenlicht,  welches  die  yerschieden- 
f arbigen  Strahlen  in  einem  etwas  anderen  Verhältnisse  enthält  wie 
das  weilse  Tageslicht,  oder  auch  bei  Verwendung  schwach  gefärbter 
Flüssigkeiten  jene  oben  erwähnte  empfindliche  Übergangsfarbe  zu 
geben,  bei  welcher  selbst  ein  nur  geringer  Farbenunterschied  der  beiden 
Hälften  noch  wahrgenommen  werden  kann.  Die  drehende  Wirkung 
der  Quarzplatte  B  kann  auf  die  optischen  Eigenschaften  der  Doppel- 
platte D  aus  dem  Grunde  nicht  störend  einwirken,  weil  das  dazwischen 
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liegende  polariBierende  Nicol  C  die  durch  B  kommenden  Strahlen 
wieder  in  ein  and  derselben  Ebene  yereinigt  £b  ist  durch  eine  Dre- 
hng  dieses  Regulators  um  seine  L&ngsachse  dem  Beobachter  ermög- 
liehtf  der  Obergangsfarbe  einen  beliebigen,  für  sein  Auge  empfindlichen 
Tod  zu  geben,  eine  ihm  für  jeden  besonderen  Fall  zusagende  Farbe 
berrorzorufen ,  und  der  Bequemlichkeit  halber  ist  die  Bewegung  des- 
ttlben  mittels  Zahnrad  und  Triebstange  nach  vom,  nach  X,  Terlegt. 

Bei  C  befindet  sich  das  polarisierende  Nicolsche  Prisma;  bei  D 
^  Doppelplatte  (Fig.  4,  S.  21).  Cr  und  EF  sind  der  Rotations- 
kompensator,  dessen  einer  Keil  E  und  mit  demselben  die  Skala  durch 
die  Schraube  M  bewegt  wird,  während  F  den  Nonius  trägt  und  unTer- 
•chiebbar  ist. 

Hisi  das  vordere  analysierende  Prisma,  in  seiner  Stellung  durch 
^e  Schraube  um  einen  geringen  Betrag  drehbar  ^). 

Fig.  8. 


mm-^ 


^    n  r  R 


rx 


K  stellt  ein  kleines ,  hinten  mit  einem  schrägstebenden  Spiegel  s 
▼ersehenes  Vergrötserungsglas  zum  bequemen  Beobachten  der  Skala 
▼or,  I  das  schon  oben  erwähnte  Fern)rohr  für  die  Beobachtung  des  Ge- 
nchtsfeldes. 

Durch  ein  gelindes,  drehendes  Hineinschieben  oder  Herausziehen 
<ier  beweglichen  Hülsen  dieser  beiden  Teile  gelingt  es  leicht,  den  Appa- 
''At  der  Sehweite  jedes  Beobachters  anzupassen.  Man  verschiebt  sie  so 
^nge,  bis  einerseits  (oben)  die  Gradeinteilung  der  Skala  und  des  Nonius, 
andererseits   (unten)    der  das   Gesichtsfeld   teilende   senkrechte   Strich 


^)  Nur  für  durchaus  sachgeübte  Händel  Das  Prisma  H  kann  durch 
^>lche  Drehung  bei  der  JastieiTing  des  Apparates  durch  den  Mechaniker  in 
^i«  richtige  StelluDg  zu  dem  Prisma  C  gebracht  werden. 
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(die  Stolsfuge   der  Doppelplatte)   Tollst&ndig  klar  und  scharf  zu  er- 
kennen  sind. 

Bei  E,  sichtbar  durch  den  aufgeschlagenen  Deckel  der  Rohrhülse, 
befindet  sich  das  Beobachtungsrohr,  welches  durch  Schluls  des  Deckels 
|eder  äulseren  Belichtung  entzogen  werden  kann. 

Stellt  man  den  Nullpunkt  der  Skala  genau  auf  den  Nullpunkt  des 
Nonius,  ..auf  0^*^,  so  müssen  beim  Hineinsehen  in  den  beleuchteten 
Apparat  beide  Scheibenhälften  vollkommen  gleich  gefärbt  erscheinen, 
welche  Farbe  man  dem  Gesichtsfelde  auch  durch  Drehen  des  Regu- 
lators, bezw.  des  Knopfes  L,  gibt.  Ist  diese  Farbengleichheit  nicht 
Torhanden,  so  muls  der  Nullpunkt  korrigiert  werden. 

Zu  dem  Ende  stellt  man  ohne  Berücksichtigung  der  Skala  Farben- 
gleichheit ein,  setzt  den  dem  Apparate  beigegebenen  kleinen  Schrauben- 
kopf  auf  einen  an  der  den  Nonius  tragenden  Messingfassung  befind- 
lichen ,  vierkantigen  Stift  (auf  der  Abbildung  nicht  sichtbar)  und 
verschiebt  den  Nonius  durch  leises  Drehen ,  bei  gleichzeitiger  Beob- 
achtung der  Skala ,  um  so  viel ,  daEs  nunmehr  der  Nullpunkt  beider 
Gradeinteilungen  genau  zusammenfällt  oder  „einsteht*'  ^).  | 

Anstatt  des  Nullpunktes  kann  man  auch  den  Drehungsbetrag 
korrigieren.  Hätte  man  z.  B.  gefunden,  dals  der  Apparat  bei  Farben- 
gleichheit  nicht  0^  sondern  -f- 0«^"  zeigt,  so  würden  demgemäfs  alle 
Ablesungen  um  0,2  zu  hoch  ausfallen.  Man  mütste  deshalb  in  solchem  \ 
Falle  bei  den  folgenden  Zuckeruntersuchungen  den  gefundenen  Dre- 
hungsbetrag um  0,2  vermindern ;  hätte  man  dagegen  eine  Abweichung 
beim  Nullpunkte  nach  links ,  also  vielleicht  —  0,2  anstatt  0®  fest- 1 
gestellt,  so  würden  die  später  ermittelten  Drehungsbeträge  um  zwei 
Zehntel  zu  niedrig  ausfallen  und  dementsprechend  um  ebenso  viel 
vergrölsert  werden  müssen. 

^  Auf  richtiges  Einstehen  zu  völliger  Farbengleichheit  des  Gesichts- 
feldes bei  „0^"  ist  der  Apparat  unausgesetzt  unter  Kontrolle  zu  halten 
und  ebenso  auf  ungeänderte  Lage  des  „100 -Punktes".  Für  ersteren 
Zweck  beobachtet  man  bei  geschlossenem  Apparate  und  üblicher  Be- 
leuchtung ohne  Rohr,  für  letztere  bereitet  man  eine  Normalzucker- 
lösung  (s.  unten)  von  chemisch  reinem ,  trockenem  Zucker  und  prüft 
dieselbe  im  200  mm -Rohr.  Der  Apparat  muls  dann  genau  -f  1Ü0,0" 
anzeigen. 

Die  Beschaffung  chemisch  reinen   Rohrzuckers   ist  indessen   sehr  j 
umständlich  und  gar  nicht  leicht  und  die  öftere  Herstellung  solcher 
Normallösungen  zeitraubend  und  lästig;  man  ersetzt  dieselben  deshalb  I 
viel  zweckmälsiger  und  richtiger  durch  hochdrehende  Quarzplatten,  j 
welche,  mit  geeigneten  Fassungen   versehen,  in   die  Rinne  des  Appa- 
rates eingelegt  werden  können. 


')  Eine   derartige   Korrektur   des  Apparates   sollte   im  Laboratorium  8<' 
selten  und  so  vorsichtig  wie  möglich  gemacht  werden. 
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Die  Annehmlichkeit  heim  Gehrauche  derselben  wird  noch  durch 
den  wesentlichen  Umstand  erhöht,  dats  ihre  Drehung  von  der  Tempe- 
ratur Yöliig  unabhängig  ist.  Es  ist  nur  erforderlich,  dals  die  optischen 
Teile  des  Apparates  und  die  Platte  überhaupt  gleiche  Temperatur  bei 
der  Beobachtung  besitzen.  Die  Normalzuckerlösung  dagegen  kann 
lediglich  bei  einer  bestimmten  Normaltemperatur  benutzt  werden,  auf 
welche  dann  auch  jedesmal  der  Apparat  zu  bringen  ist. 

Das  Drehungs vermögen  einer  solchen  „Normalquarzplatte"*  — 
man  wählt  sie  mit  einer  Polarisation  von  95^  bis  100^  —  wird  auf 
das  genaueste  festgestellt  und  der  Betrag  auf  der  Messingfassung  selbst 
bemerkt.  Die  Lage  der  Platte  im  Apparate  soll  immer  die  gleiche 
sein;  eine  augenfällig  auf  der  Fassung  angebrachte  Marke,  ein  starker 
Feilenstrich  oder  dergl.,  ist  zu  diesem  Zwecke  stets  nach  vorn  und 
oben  zu  legen;  um  jede  Pressung  der  Platte  in  der  Messingfassung, 
wodurch  ihre  optischen  Eigenschaften  leicht  beeinflutst  werden  können, 
zu  vermeiden,  wird  dieselbe  nicht  festgekittet,  sondern  nur  in  geeig- 
neter Weise  in  der  Fassung  unbeweglich  ge- 
lagert. Unter  diesen  Umständen  gewährt  sie 
bei  ihrer  Un Veränderlichkeit  eine  ebenso  leicht 
und  schnell  ausführbare  wie  stets  sichere  Kon- 
trolle. 

Ist  beispielsweise  das  Drehungsvermögen 
einer  solchen  Quarzplatte  gleich  4~  97,3^  so  ist 
bei  Kontrollierung  des  Apparates  stets  darauf 
zu  halten,  dafs  derselbe,  bei  richtig  einstehen- 
dem Nullpunkt,  auch  -|-  97,3^  anzeigt,  wenn 
die  Quarzplatte  in  die  Rohrhülse  eingelegt  worden  ist  ^). 

Kann  man  sich  nun  zwar  auf  diese  Weise  über  die  Richtigkeit 
der  Quarzkeile  und  der  Skala  bezüglich  der  Lage  des  Null-  und^es 
100-Punktes  vergewissern,  so  ist  es  doch  nicht  ausgeschlossen,  dals  in 
dem  dazwischen  liegenden  Teile  der  Skala  oder  der  Keile  sich  Fehler 
vorfinden.  Um  auch  hier,  also  über  die  ganze  Ausdehnung  der  Skala, 
eine  Kontrolle  ausüben  zu  können,  haben  die  Mechaniker  Schmidt 
ond  Haensch  dem  Apparate  eine  äusserst  sinnreiche  Einrichtung, 
Dämlich  eine  zweite  Keilkompensation,  hinzugefügt.  Sie  setzen  nämlich 
bei  den  damit  versehenen  Instrumenten,  welche  sie  Apparate  mit 
doppelter  Keilkompensation  nennen,  an  die  Stelle  der  Quarz- 
platte Cr  des  Rotationskompensators  (Fig.  8,  S.  25)  ein  zweites 
Paar  von  Quarzkeilen  (Fig.  9),  von  genau  gleichen  Verhält- 
nissen, aber  entgegengesetztem  Drehungsvermögen  wie  das 


*)  Die  dritte  Versammlung  der  internationalen  Kommission  für  einheit- 
liche Methoden  der  Zuckeruntersuchungen  in  Paris  hat  laut  Protokoll  vom 
24.  Juli  1900  beschlossen,  dafs  die  Kontrolle  der  Apparate  bei  der  Aus- 
führung von  Handelsanalysen  nur  mittels  Quavzplatten  erfolgen  soll  (Zeitschr. 
1900,  S.  357). 
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erste.  Auch  Ton  dieBem  zweiten  Keilpaare  ist  der  eine  Keil  unvei 
änderlich  festgestellt  und  kurz  gehalten,  der  andere  länger  und  beweg 
lieh,  längs  jenem  yerschiebbar.  Jedes  Keilpaar  trägt  für  sich  Skali 
und  Nonius  in  der  eben  beschriebenen  Weise  und  zwei  Stellschraabe{ 
yermitteln,  unabhängig  Toneinander,  die  Verschiebung  der  beiden  b« 
weglichen  Keile. 

Während  die  einfache  Keilkompensation  nur  gestattet,  bei  eine 
einzigen  bestimmten  Lage  des  beweglichen  Keils  die  Drehung  =  C 
also  Farbengleichheit  im  Apparat,  zu  finden,  kann  man  durch  ange 
messene  Verschiebungen  bei  der  doppelten  Keilkompensation  für  jedl 
Lage  des  einen  beweglichen  Keils  immer  eine  bestimmte  enteprechendi 

Fig.  10. 


Lage  des  anderen  beweglichen  Keils  finden,  bei  welcher  die  Rechts- 
drehung  des  einen  Keilpaares  durch  die  Linksdrehung  des  anderen 
aufgehoben  (kompensiert),  also  die  Gesamtdrehung  =  0  wird. 

Die  Fig.  10  zeigt  die  Anordnung  dieser  doppjßlten  Keilkompen- 
sation; J  sind  die  optischen  Teile  des  verschiebbaren  Fernrohres,  H 
ist  das  analysierende  Nicol,  2)  das  erste  Keilpaar  und  J5  das  an  die 
Stelle  der  einfachen  Quarzplatte  G  (Fig.  8)  eingeführte  zweite  Keilpaar; 
MM*  bezeichnen  die  Stellschrauben  für  je  eine  Skala.  K  ist  das  Fern- 
rohr für  die  Beobachtung  der  Skalen,  X,  S  und  B  vermitteln  die  Be- 
leuchtung der  letzteren  von  der  Beobachtungslampe  her,  X  ist  das 
Auge  des  Beobachters.  Die  übrigen  optischen  Teile  des  Apparates  sind 
ungeändert  geblieben. 
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Durch  das  Fernrohr  betrachtet,  erscheinen  beide  Skalen  über- 
SDander  stehend,  die  obere  ist  die  Arbeitsskala ,  die  untere  die  für 
^öhnlich  feststehende  und  unbenutzte  Eontrollskala;  um  Verwechse- 
ksgen  zu  yermeiden,  sind  die  beiderseitigen  Stellschrauben  von  ver- 
Khiedener  Länge  und  äufserer  Ausstattung  und  die  Arbeitsskala  trägt 
gewöhnlich,  durch  das  Fernrohr  sichtbar,  über  dem  Nullpunkte  ein 
,A*,  die  Eontrollskala  ebendort  ein  „G^. 

Natürlich  wird  Farbengleichheit  im  Apparat  eintreten,  sobald  die 
Gesamtdicke  des  einen  Eeilpaares  der  des  anderen  genau  gleich  ist, 
ond  es  müssen,  falls  dieselben  auf  allen  Punkten  richtig  hergestellt 
osd,  bei  gleich  grotsen  Verschiebungen  die  beiderseitigen  Skalen- 
angaben  überall  gleichwertig  sein. 

Man  prüft  die  Richtigkeit  des  Instrumentes,  indem  man  mittels 
Venchiebung  des  Arbeitskeiles  den  Nullpunkt  seines  Nonius  auf  10, 
20,  30,  40^  u.  8.  w.  der  Skala  einstellt  und  dann  beobachtet,  ob  beim 
Verschieben  des  Kontrollkeiles  die  Farbengleichheit  an  genau  den  näm- 
lichen Teilstrichen  der  zweiten  Skala  eintritt. 

Stehen  beide  Skalen  auf  0^  und  ist  nach  Einschaltung  einer  Zucker- 
löstmg  eine  Verschiebung  des  Arbeitskeiles  auf  -f-  90^  erforderlich,  um 
vieder  Farbengleichheit  zu  erhalten ,  so  muls ,  falls  der  Apparat  und 
die  Ablesung  richtig,  nach  Entfernung  der  Zuckerlösung  Farbengleich- 
belt  wieder  eintreten ,  wenn  nach  Verschiebung  des  Eontrollkeiles  der 
NoBins  seiner  Skala  ebenfalls  -f  ^0^  zeigt  —  Man  „stellt"  also  mit 
diesem  Apparate  auf  „Farbengleichheit  ein"  und  daher  auch  die 
Beteicbnung  „Farbenapparat". 

Bei  der  Konstruktion  der  Polarisationsapparate  zu  den  Zwecken 
der  Zackeruntersuchung  nahm  man  anfänglich  auf  Grund  der  der- 
^itigen  Ermittelungen  als  feststehend  an,  dats  die  Vermehrung  der 
^amtdicke  der  beiden  zusammengehörigen  Quarzkeile  um  ein  Milli* 
Dieter  die  drehende  Wirkung  einer  Zuckerlösung  aufhebe,  welche  bei 
200  mm  Länge  16,350  g  reinen  und  trockenen  Rohrzucker,  zu  100,0  ccm 
Flüssigkeit  von  17,50C.  aufgelöst,  enthält. 

Die  Gradeinteilung  oder  Skala,  welche  der  Apparat  ursprünglich 
10  Frankreich  erhielt,  war  auf  Grund  der  vorstehenden  Annahme  kon- 
gruiert worden,  jene  Lösung  war  demnach  die  Normalzuckerlösung 
and  der  Betrag  von  16,350g  das  Normalgewicht  für  diese  Skala. 
wRaum  zwischen  dem  mit  0^  bezeichneten  Punkte  derselben  und  dem- 
jeiiigen,  bei  welchem  nach  Einschaltung  jener  Zuckerlösung  und  statt- 
gehabter Verschiebung  der  Keile  Farbengleichheit  wieder  eintrat,  wurde 
in  100  gleiche  Teile  oder  Grade  geteilt.  Jeder  Grad  dieser  französi- 
»c\ien  Skala  entspricht  also  einem  Gehalt  von  0,1635  g  chemisch 
reinem  Zucker  in  100 ccm  Flüssigkeit  (Apparat  Soleil-Dubosq^). 

)  Nach  den  Arbeiten   von   Mascart  und  B^nard   („Bericht  für   den 
•^özösigchen  Finanzminiater  über  das  optische  Drehungsvermögen  des  Boh- 
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Wie  schon  oben  bemerkt,  ersetzte  Ventzke  diese  fransosiscfa 
Skala  durch  eine  andere,  indem  er  eine  w&sserige  Lösung  von  reinei 
Zacker,  welche  bei  17,5^ G.  ein  spezifisches  Gewicht  von  1,1  OO  zeigt« 
als  Normallösung  herstellte,  in  einem  Rohr  von  200mm  Lange  h 
den  Apparat  einlegte  und  den  Punkt  der  beobachteten  Ablenkiiii^,  al» 
denjenigen,  bei  welchem  bei  dieser  Lösung  nach  dem  Verschieben  de 
Quarzkeile  wieder  yöUige  Farbengleichheit  eintrat,  mit  100  bezeichnete 
Auch  hier  wurde  der  Abstand  zwischen  beiden  Punkten  in  100  ^]eich< 
Teile  oder  Grade  geteilt. 

Da  eine  reine  Zuckerlösung  vom  spezifischen  Gewicht  1,1  OO  (be 
17,5<^G.)  genau  26,048  g  reinen  und  trockenen  Zucker  in  lOO  ccm  ent 
hält,  so  entspricht  demnach  Jeder  Grad  der  Yentzk eschen  Skal&  einei 
Zuckermenge  von  0,26048  g  in  100  ccm  solcher  Lösung. 

Diese  Gewichtsmenge,  26,048g,  ist  somit  das  Normalgew^icht 
für  die  deutsche  oder  Ventzkesche  Skala  geworden  und  löst  mau 
diesen  Betrag  an  trockenem,  reinem  Zucker  in  Wasser  von  17,5^  C.  zv 
100 ccm  Flüssigkeit,  so  hat  man  die  Normalzuckerlösung  für  den 
Apparat 

Bei  der  Herstellung  der  Yen tzke sehen  Normalzuckerlösung  und 
bei  der  praktischen  Benutzung  der  mit  Yen  tzke  scher  Skala  Tersehenen 
Polarimeter  hat  man  seit  langen  Jahren  unter  dem  Ausdruck  „Kabik- 
zentimeter'^  die  sogen.  Mohr  sehen  Kubikzentimeter  verstanden. 

Nach  den  Beschlüssen  der  internationalen  Chemikerkongresse  zu 
Wien  und  Paris  (1898  und  1900)  sind  nun  aber  für  alle  chemischen 
Arbeiten  Metsgefätse  nach  dem  metrischen  System  eingeführt  worden, 
und  demgemäts  hat  die  „internationale  Kommission  für  einheitliche 
Methoden  der  Znckeruntersuchungen^  festgesetzt,  dals  auch  die  Mels- 
kölbchen  für  die  Polarisation  nicht  mehr,  wie  bisher,  für  M  oh  räche 
Kubikzentimeter,  sondern  ausschlielslich  für  wahre  oder  metrische 
Kubikzentimeter  hergestellt  und  „markiert"  werden  sollen.  Gleich- 
zeitig ist  bestimmt  worden,  dals  die  Normaltemperatur  bei  chemi- 
schen und  physikalischen  Arbeiten  —  als  welche  bislang  teils  -|-  15-, 
teils  -}- 17,50  c.  bezeichnet  wurde  —  künftig  überall  200C.  betragen 
soll,  und  dementsprechend  sollen  auch  die  Justierungen  der  Polarisations- 
apparate  bei  dieser  Temperatur  erfolgen,  die  Unters uchungsräume  und 
die  Apparate  bei  ihrer  Benutzung  dieselbe  besitzen  und  die  zu  nnter- 

zuckers",  Zeitschrift  1899,  S.  558)  ist  als  Normalgewicht  der  Wert  18.29  hei 
20"  G.  zu  setzen.  Landolt  (Das  optische  Drehungs vermögen,  2.  Aufl.,  8.  333) 
bezeichnet  die  französische  Skala  als  „gäDzlich  ungeeignet,  weil  ihr  Hnndeit- 
punkt  durch  die  Drehung  einer  1  mm  dicken  Quarzplatte  definiert  wird'. 
Die  Zugrundelegung  der  Dicke  einer  Quarzplatte  ist  „unnötig  und  unpraktisch, 
da  man ,  so  oft  die  Gröfse  der  absoluten  Drehung  von  1  mm  Quarz  ver- 
schieden bestimmt  wird,  zugleich  immer  das  Normalgewicht  anders  wählen 
mufs;  so  erklärt  sich  denn  auch,  dafs  das  französische  Norm alge wicht  wenig- 
stens jedes  Jahrzehnt  einmal  abgeändert  worden  ist".  Tatsächlich  findet 
man  es  angegeben  von  16,02  bis  16,471. 
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sachenden  Zuckerlösangen  stets  bei  20^0.  hergestellt  und  polarisiert 
werden  *). 

Diese  neuen  Bedingungen  haben  natürlich  die  bisherigen  Be- 
ziehungen zwischen  der  Skala  der  Polarimeter  und  dem  obengedachten 
Normalgewicht  erheblich  verschoben,  und  da  man  aus  begreiflichen 
Gründen  davon  absehen  mulste,  eine  Änderung  der  überall  vorhandenen 
Polarisationsinstrumente  anzustreben,  so  hat  man  das  Nor  mal  gewicht 
äDdern  müssen  ^). 


M  Protokoll  der  dritten  Yeraammlnng  der  internationalen  Kommission 
für  einheitliche  Methoden  der  Zuckeruntersnchungen.  PariSf  d.  24.  Juli  1900 
(Zeitschrift,  1900,  8.  357). 

')  Nach  dem  metrischen  Mafs-  und  Gewichtssystem  ist  bekanntlich  1,0  g 
das  Gewicht  von  1,0  ccm  destillierten  Wassers  von  -|-4®C.,  dem  Punkte  seiner 
gTÖfsten  Dichtigkeit.  Angesichts  der  Unmöglichkeit,  praktisch  und  zu  jeder 
Jahreszeit  mit  Wasser  von  -{-4*0.  arbeiten  zu  können,  hat  bereits  Mohr 
(Mohr,  -Titriermethode,  2.  Aufl.,  1862,  8.  32)  bei  Einführung  der  Mafsgefäfse 
eine  Temperatur  von  14®  B.  (==  17,5'C.)  zu  Grunde  gelegt  und  es  sind  somit 
100  Höh  reche  Kubikzentimeter  gleich  dem  Baume,  welchen  100  g  Wasser 
von  17,5*^0.,  in  Luft  mit  Messinggewichten  gewogen,  einnehmen.  Da  das 
Wasser  sich  bekanntlich  mit  steigender  Temperatur  ausdehnt  und  sein  Volumen 
vergröfsert,  so  müssen  naturgemäfs  100g  Wasser  von  +17,5^0.  (=  100 
Mohrsche  Kubikzentimeter)  einen  gröfseren  Baum  einnehmen  als  100  g 
Wasser  von  +  4®  C.  (==  100  wahre  Kubikzentimeter)  und  zwar  berechnet 
Mch  nach  Anbringung  der  erforderlichen  Korrektionen,  dafs  100  Mohrsohe 
Kubikzentimeter  =  100,235  wahre  oder  metrische  Kubikzenti- 
meter sind. 

Will  man  nun  unter  Beibehaltung  der  Gröfse  der  wahren  Kubikzenti- 
meter das  Wasser  von  -|-  4"  C.  durch  solches  von  der  jetzt  überall  einge- 
führten Normaltemperatur  von  20®  C.  ersetzen,  so  berechnet  sich,  dafs  ein 
Mafskolben,  welcher  bis  zu  seiner  Marke  100  g  Wasser  von  +4*^0.,  in  Luft 
und  mit  Messinggewichten  gewogen,  fafst,  unter  diesen  letztgenannten  Bedin- 
gungen bis  zu  jener  Marke  nur  99,7174  g  Wasser  von  20'' C.  zu  fassen  ver- 
niag.  —  Unter  Berücksichtigung  der  weiteren  dabei  in  Betracht  kommenden 
physikalischen  Verhältnisse,  auf  welche  hier  nicht  näher  eingegangen  werden 
kann,  die  aber,  wenn  erforderlich,  an  der  unten  angegebenen  8telle  ein- 
gesehen wei*den  mögen,  ist  nun  seitens  der  Physikalisch -technischen  Beichs- 
anstalt  in  Berlin  -  Charlottenburg  ermittelt  worden,  dafs  bei  Zugrundelegung 
«iner  Beobachtungstemperatur  von  20*^0.  und  wahrer  Kubikzentimeter  das 
i^ormalgewicht  für  die  Polarisationsapparate  mit  deutscher  (Ventzk escher) 
Skala  anstatt  wie  bisher  26,048  g,  nur  26,010  g  Zucker  beträgt.  (Zuschrift 
der  Physikalisch  -  technischen  Beichsanstalt  zu  Charlottenburg  an  den  Vor- 
sitzenden der  internationalen  Kommission  für  einheitliche  Methoden  der 
Zuckerunterauch ung,  Prof.  Herzfeld-Berlin,  vom  19.  Dez.  1898,  betreffend: 
,  Umrechnung  des  Normalgewichts  der  Ventzk  eschen  Zuckerskala  für  die 
Benutzung  einer  Beobachtungstemperatur  von  20°  C.  und  wahrer  Kubikzenti- 
meter".    Zeitschrift,  1899,  II,  8.  95.) 

In  Anbetracht  der  für  den  praktischen  Gebrauch  geringfügigen  und 
ohne  Bedenken  zu  vernachlässigenden  Abweichung  des  Betrages  26,010  von 
dem  einfachen  Betrage  26,000  hat  dann  die  gedachte  Kommission  beschlossen, 
daft  ,fär  metrische  100  ccm  bei  20'C.,  an  der  Luft  mit  Mesainggewichten 
bestimmt,  künftighin  da«  Kormalgewicht  zu  26,00  g  angenommen  werden  soll" 
(Protokoll  d.  Komm.-Sitzung  v.  24.  Juli  1900,  Zeitschrift,  1900,  I,  S.  357). 
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Die  oben  gegebene  Vorschrift  fCLr  Hersteilung  der  Normalxncker- 
lösang  ist  dementsprechend  hinfällig  geworden  ^)  und  durch  die  folgende 
ersetzt,  welche,  auf  sorgfältigste  und  alle  Umst&nde  beracksiehtigend^ 
Umrechnung  sich  stützend,  nunmehr  allgemeine  Geltung  gefunden  hat, 

Man  löst  26,000g  ehemisch  reinen,  trockenen  Zucker  in 
Wasser  Yon  20^0.  in  einem  Kolben,  welcher  die  Marke  für 
100  wahre  Kubikzentimeter  besitzt,  und  polarisiert  die  sach- 
gem&ts  bis  zur  Marke  aufgefüllte  und  gemischte  Lösang  inj 
einem  Räume,  dessen  Temperatur  20"  C.  betr&gt  In  diesem 
Falle  muts  der  Apparat  genau  100,0®  anzeigen  und  je  l^'  der 
Skala  entspricht  einem  Zuckergehalt  Yon  0,26  g. 

W&gt  man  also  26,00  g  yon  einem  beliebigen  Zucker  oder  zucker- 
haltigem Stoffe  ab,  löst  oder  verdünnt  zu  100  wahren  Eubikzentimeiem| 
Flüssigkeit  bei  20,0<^  C.  und  bestimmt  mittels  eines  Rohres  yon  200  mm 
Länge  deren  Drehung,  so  bedeutet  die  gefundene  Zahl,  wie  sie  auf  der 
Skala  mit  Zuhülfenahme  des  Nonius  abgelesen  wird,  sofort  und  ohne 
weitere  Rechnung  den  Grehalt  der  yerwendeten  Probe  an  chemisch 
reinem,  trockenem  Zucker  in  Gewichtsprozenten.  Es  ergibt  sich  diesi 
aus  folgender  einfacher  Betrachtung:  ' 

Hätte  man  im  S ol ei l-Ventzke sehen  Apparate  nach  yorstehendem 
Verfahren  z.  B.  bei  einem  Rohzucker  +  90,5"  an  der  Skala  abgelesen, 
so  würden,  da  1«  =  0,26g  Zucker,  mithin  90,5o  =  90,5  X  0,26  = 
28,530  g  Zucker  entsprechen. 

Enthalten  aber  die  yerwendeten   26,0  g  Rohzucker  nur  23,530  g 
reinen  Zucker,  so  enthalten  100g: 
100  V  23,530 

2-670—  -  =  ^''  ^^^"' 

eine  Zahl,  welche  also  mit  der  direkten  Skalenablesung  genau  überein- 
stimmt. 

Der  Apparat  von  Soleil-Ventzke  ist  nur  zur  Untersuchung  farb- 
loser oder  schwach  gefärbter  Lösungen  geeignet.  Stark  gefärbte  Flüssig- 
keiten beanspruchen  eine  besondere  Vorbereitung ,  eine  Entfärbung, 
und  geben,  wo  diese  nicht  yöllig  erreicht  werden  kann,  unsichere 
Resultate.     Für  farbenblinde  Personen  ist  der  Apparat  nicht  geeignet 

Dem  später  konstruierten,  im  nachstehenden  Abschnitt  behandelten 
Halbschattenapparat  steht  er  an  Empfindlichkeit  und  Schärfe  der  Ein- 
stellung sehr  erheblich  nach. 

2.    Der  Halbschattenapparat  mit  Keilkompensation  und 
Ventzkescher  Skala. 

Bei  den  Apparaten  von  Soleil-Ventzke  wird,  wie  in  dem  yor- 
hergehenden  Abschnitte  gezeigt,  auf  ,,Farbengleichheit"  eingestellt 

*)  „WähreDd  der  Übergangszeit"  darf  sie  in  alter  Weise  (26,048  g  in 
100  Mohr  sehen  Kubikzentimetern  bei  17,5°  C.)  beibehalten  werden.  Siebe 
das  obengedachte  Protokoll. 
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nnd  es  kann,  \e  nach  dem  Ermessen  des  Beobachters  oder  der  Färbung 
der  zu  uniersuchenden  FlQssigkeit,  die  Farbe  des  Gesichtsfeldes  mittels 
des  Regulators  beliebig  geändert  werden. 

Die  Konstruktion  der  sogen.  Ualbschattenapparate  schliefst 
diese  Farbenerscheinungen  Tollständig  aus,  der  Beobachter  erblickt  in 
dem  beleuchteten  Apparate  ein  rundes,  durch  einen  feinen,  senkrechten 
Strich  in  zwei  gleiche  Hälften  geteiltes  Gesichtsfeld,  welches  durchaus 
keine  eigentlichen  Farbenunterschiede  zeigt,  sondern  bei  gewissen 
Stellungen  des  analysierenden  Nicols  die  eine  Hälfte  dunkel  (beschattet), 
die  andere  hell  (beleuchtet)  erscheinen  lälst  Steht  der  Apparat  auf 
0^,  bezw.  auf  dem  Einstellungspunkte,  so  bilden,  unter  gleichzeitigem 
fast  gänzlichen^Unsichtbarwerden  des  Trennungsstriches,  beide  Hälften 
eine  hell  graugelbliche,  ganz  gleiohmäfsig  schwach  beschattete 

Fläche. 

Fig.  11. 
D 


Man  stellt  also  bei  diesen  Apparaten  auf  „gleichmälsige  Be- 
schattung*' ein. 

In  der  äufseren  Anordnung  der  einzelnen  Teile  dem  Farbenapparat 
sehr  ähnlich,  fehlt  dem  Halbschattenapparat  die  Regulator  Vorrichtung, 
das  polarisierende  Nicol  und  die  Quarzdoppelplatte  Jenes  Instrumentes. 
An  die  Stelle  dieser  Teile  ist,  wie  Fig.  11  zeigt,  der  Lichtquelle  zu- 
Dächst  eine  gewöhnliche,  konvexe  Beleuchtungslinse  L  angebracht, 
durch  welche  die  Strahlen  zu  dem  besonderen  und  Hauptbestandteile 
des  Apparates^),  dem  Halbschattenp'risma  P,  gelangen.  Dieses, 
zumeist  ein  langes,  zuerst  Yon  Je  11  et  konstruiertes  Kalkspatprisma, 
ein    aus   zwei  Prismen  zusammengesetztes  sogen.  Zwillingsnicol ,  dient 


')  Konstruiert  nach  dem  Vorgänge  von  J  eil  et  und  Cornu,  deren  Appa- 
rate aber,  für  gewöhnliches  Lampenlicht  nicht  benutzbar,  beide  das  einfarbige 
(gelbe)  Katriumlicht  erfordern.    S.  auch  Landolt,  2.  Aufl.,  S.  109. 
Frühling,  Anleitang.  3 
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als  Polarisator  und  bringt  gleichzeitig  yermöge  seiner  eigentümliche z 
Konstruktion ,  auf  welche  hier  nicht  näher  eingegangen  werden  kann 
die  gleichmälsige  Beschattung  des  Gesichtsfeldes  hervor. 

Eine  an  dem  Prisma  befindliche,  senkrecht  stehende  Fuge,  welch< 
durch  das  Zusammentreten  zweier  Schnittflächen  in  der  oberen  üälft< 
des  Prismas  entsteht,  teilt  als  der  schon  erwähnte  feine  Strich  dai 
Gesichtsfeld  in  zwei  gleiche  Halbscheiben. 

B  ist  das  Beobachtungsrohr.  Der  Yordere,  dem  Auge  dei 
Beobachters  zugekehrte  Teil,  der  analysierende  Teil,  enthält  genau  wi< 
bei  dem  Apparate  Ton  Soleil-Yentzke  zunächst  hinter  einem  rundez 
geschwärzten  Kreisausschnitt,  dem  Analysatordiaphragma  D,  dei 
Rotation skompensator  C,  Yon  dessen  beiden,  gleichdrehenden  Quarz- 
keilen a,  feststehend,  den  Nonius,  2),  yerschiebbar,  die  Skala  trägt,  wäh< 
rend  c  die  den  Quarzkeilen  entgegengesetzt  drehende  Quarzplatte  vor- 
stellt, sodann  folgt  das  analysierende  Nicol  Ä  und  schlietslich  da« 
Fernrohr  <7.  Das  letztere  wird  so  eingestellt,  dals  der  das  Gesichtsfeld 
teilende  senkrechte  Strich  dem  Auge  klar  und  deutlich  erscheint. 

Bei  der  Nullpunktstellung  zeigt  der  Apparat  die  oben  er- 
wähnte gleichmälsige  Beschattung  beider  Hälften  des  Gesichtsfeldes, 
dieselbe  ändert  sich  sofort  bei  Verschiebung  der  Skala  oder  nach  Ein- 
schaltung einer  die  Polarisationsebene  drehenden  Substanz,  und  erfordert 
im  letzteren  Falle  zur  Wiederherstellung  der  erstgenannten  Erscheinung 
eine  entsprechend  grotse  Verschiebung  des  Quarzkeiles  b,  bis  daCs  durch 
die  so  herbeigeführte  Verstärkung  der  Dicke  des  Keilpaares  die  optisch^ 
Wirkung  der  eingeschalteten  Substanz  ausgeglichen  oder  „kompensiert' 
worden  ist.  Sobald  beide  Hälften  wieder  gleichmäfsige  Be^ 
schattung  zeigen,  liest  man  ab. 

Bei  dem  praktischen  Gebrauche  dieser  Apparate  hat  sich  als  ein 
gewisser,  indessen  durch  Übung  und  längeres  Einarbeiten  yöliig  zu 
überwindender  Übelstand  herausgestellt,  dats  beim  Einlegen  farbloser 
oder  sehr  schwach  gefärbter  Zuckerlösungen  die  Gleichmäfsigkeit  der 
Beschattung  des  Gesichtsfeldes  etwas  gestört  und  eine  yerschieden- 
artige,  wenn  auch  sehr  schwache  Färbung  der  einzelnen  Teile  des- 
selben hervoi^erufen  wird;  die  eine  Abteilung  erscheint  schwach  gelb- 
lich, die  andere  schwach  bläulich  gefärbt. 

Die  Erscheinung  erklärt  sich  aus  einer  geringen  Verschiedenheit 
zwischen  den  optischen  Eigenschaften  von  Zucker  und  Quarz  (hier  des 
Kompensators) ,  sie  kann  wesentlich  gemindert  werden,  wenn  man  ein 
sogen.  Strahlenfilter  einschaltet. 

Man  gab  früher  als  solches  den  Apparaten  ein  für  derartige  Fälle 
bestimmtes,  in  das  Fernrohr  /einzusetzendes  zweites  Okular  bei,  wel- 
ches ein  dünnes,  zwischen  zwei  Glasplatten  eingekittetes,  vöUig  durch- 
sichtiges, aus  einem  Kry stall  von  gelbrotem,  doppeltchrom saurem  Kalium 
geschnittenes  Plättchen  enthält.  Jetzt  findet  man  diese  Vorrichtung  meist 
an  den  entgegengesetzten  Teil  des  Apparates  verlegt  und  durch  eine 
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deine  ronde  MessingzeUe  ersetzt,  welche  mit  einer  wässerigen  Lösung 
ies  obengedachten  Chromsäuresalzes  gefüllt  und  beiderseitig  mit  Deck- 
^laschen  geschlossen,  zwischen  die  Linse  L  und  die  Lichtquelle  in  den 
ipparat  eingeschaltet  wird.  Die  so  erzielte  Färbung  des  Gesichtsfeldes 
!tebt  den  angedeuteten  Übelstand  fast  ganz  auf,  da  das  Chromsäuresalz 
laf  die  eintretenden ,  grün ,  blau  und  yiclett  gefärbten  Strahlen  absor- 
bierend wirkt  und  nur  gelbes  Licht  durchläfst. 

Die  in  Fig.  1 1  abgebildete  ältere  Konstruktion  des  Apparates  hat 
In  dem  letzten  Jahrzehnt  vielfache  Änderungen  und  Verbesserungen 


Fig. 


erfahren,  welche  unter  Beibehaltung  der  allgemeinen 

Gmndbedingungen  sich  sowohl  auf  die  innere,  optische 

^nrichtang,  wie  auf  die  Mechanik,  den  äufseren  Auf- 
bau, die  Beleuchtung,  die  Sicherung  der  empfindlichen 

Teile  gegen  schädigende  Einflüsse  und  sonstige  Ein- 

lelheiten  erstrecken. 

An  Stelle    des   Polarisators  P  ist   yielfach   ein 

inderer,  von  Lippich  nach  nebenstehendem  Schema 

(^g.  12)  konstruierter  Halbschattenpolarisator 

in  Anwendung  gebracht. 

Vor  dem  grölseren  polarisierenden  Nicol  A  be- 
findet sich,  dem  Auge  des  Beobachters  zugekehrt,  ein 

weites  kleineres  Nicoisches  Prisma  B,  das  nur  die 

H&lfte  des  grölseren  bedeckt  und  deshalb  als  Halb- 

prisma  bezeichnet  wird.      Die  Kante    C   desselben 

wird  genau   senkrecht  auf   die  Längsachse  xy  des 

Apparates  justiert  und  teilt  dann,  als  ein  feiner  Strich 

f  (welcher  bei  guter  Anfertigung  des  Prismas  gegen 

Ende  der  Einstellung  dem  Auge  des  Beobachters  fast 

ganz  Terschwinden   soll),   das  durch  die  kreisrunde 

Blende  DE  gebildete  Gesichtsfeld    in    zwei    gleiche  ^ 

Hälften^).  t 

Neben  den  Apparaten  mit  zweiteiligem  Gesichtsfelde  werden  unter 
erwendung  des  Lippisch  sehen  Polarisators  auch  Apparate  mit 
<^i^eiteiligem  Gesichtsfelde  gebaut.  Sie  erhalten  an  Stelle  des  bei 
l^^^n  iLBtnunenten  Torhandenen  aus  zwei  Einzelprismen  zusammen- 
^setzten  Halbschattenpolarisators  einen  solchen  aus  drei  Einzel- 
Pnsmen  1,  2  und  3  (Fig.  13  a.  f.  S.)  bestehenden,  bei  welchem,  wie 
^^8  umstehendem  Schema  ersichtlich,  2  und  3  symmetrisch  vor  1  an- 
««otdnet  sind. 

^  durch  die  runde  Blende  BB  begrenzte  Gesichtsfeld  gg  des 
^^PP&ratea  zeigrt  demgemäts  eine  durch  zwei  feine,  senkrechte,  den 
gwichbezeichneten  Flächen  der  Prismen  2  und  3  entsprechende  Linien 
'^^  ö6  bervorgerufene  Dreiteilung. 

)  Landolt,  Optisches  Drehungsvermögen ,  S.  314  u.  f.  Nach  ihm  ist 
**  ^ft  vollkommenste  Halbschatten vön*ich tun  g. 

3* 
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Steht  der  Apparat  auf  dem  Nullpunkte,  so  besitzen  alle  drei  Teile 
des  Gesichtsfeldes  gleichmftfsige  Helligkeit  (ggj  I),  bei  der  geringsten 
Verschiebung  der  Skala  nach  rechts  erscheinen  das  Mittelfeld  (von  dem 
Prisma  1  gebildet)  beschattet,  beide  Seitenfelder  (tou  den  Prismen 
2  und  3  gebildet)  gleichm&tsig  hell  (gg,  II);  bei  Verschiebung  nach 
links  das  Mittelfeld  hell  und  die  Seitenfelder  gleichmälsig  beschattet 
Xgg,  III;  Apparat  Schmidt- Haensch). 

Diese  Dreiteilung  des  Gesichtsfeldes  wird  bei  einer  etwas  anderen 
Konstruktion  gleich  vorzüglich  auch  auf  die  Weise  erzielt,  dats  dem 
Prisma  1  ein  sehr  schmales,  nach  beiden  Seiten  scharfkantiges  Prisma 
genau  in  der  Mitte  vorgelagert  wird,  so  dals  die  senkrechten  Kanten 
desselben  den  mittleren  Teil  des  Gesichtsfeldes  begrenzen  und  ein- 
Bchliefsen  (Apparat  Peters).  Der  Wechsel  auf  den  drei  Feldern 
zwischen  „hell''  und  „beschattet"  erfolgt  bei  Verschiebung  der  Quarz- 
keile, genau  wie  bei  Fig.  12  unter  I,  II  und  III  angedeutet. 

Von  Fric  in  Prag  werden 
Skala  und  Nonius  aus  Glas- 
platten hergestellt,  auf  denen  die 
Einteilung  und  die  Zahlen  ein  ge- 
ätzt sind.  Der  Bahmen  des  langen 
beweglichen  Keils  ist  nach  oben  ver- 
längert und  trägt  eine  planparallele, 
senkrecht  zur  Längenachse  des  Appa- 
rates stehende  Glasplatte  mit  der 
Skala.  Dicht  an  diese  Platte  legt 
sich  eine  zweite,  auf  welcher  der 
Nonius  eingeätzt  ist.  Die  Vorrich- 
tung ist  durchsichtig,  geschickt  be- 
leuchtet und  zeigt  die  Teilung  sehr 
deutlich  ^). 

Eine  andere  sinnreiche  Änderung  der  Skalenanbringung  hat 
Bruhns  veröffentlicht^),  welcher  die  Skala  auf  dem  längeren  be- 
weglichen Quarzkeil  selbst,  den  Nonius  auf  dem  kurzen,  fest- 
stehenden Keil  aufätzt  oder  einritzt.  Eine  etwaige  Veränderlich- 
keit der  Skalenteile  den  Keilen  gegenüber  ist  damit  ausgeschlossen. 
Bei  der  Beobachtung  des  Gesichtsfeldes  sind  die  den  durchsichtigen 
Quarzkeilen  auf  geätzten  Teilstriche  für  das  Auge  nicht  sichtbar;  für 
die  Skalen ablesung  wird  durch  Drehung  an  einem  Handgriff  ein  be- 
sonderes Vergrölserungsglas  eingeschaltet,  welches  auf  die  Ebene  der 
Skala  eingestellt  ist.  Die  Anwendung  einer  besonderen  Skalenbelench* 
tungsvorrichtung  fällt  natürlich  bei  dieser  Einrichtung  fort 

Auch  bei   den   Halbschattenapparaten  wird   mit  grotsem  Vorteil 
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0  Österr.-ungar.  Zeitschrift  für  Zuckerindustrie  1899,  II. 
')  Zeitschrift  1899,  8.  895. 
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die  oben  S.  28  erwähnte  doppelte  Eeilkompensation  angebracht, 
also  in  dem  Rotationskompensator  C  (Fig.  11)  die  Quarzplatte  c  durch 
ein  zweites  Quarzkeilpaar  ersetzt  ^). 

Sämtlichen  neueren  Apparaten  aller  Konstruktionen  ist  die  Ein- 
richtung gemeinsam,  dafs  die  für  die  Skalenbeleuchtung  früher  erforder- 
liche besondere  Lichtquelle  in  Wegfall  gekommen  ist.  Mittels  einer 
Spiegelyorrichtung  wird  das  Licht  der  Beobachtungslampe  aufgefangen 
und  mit  Hilfe  geeigneter  Blenden  auf  die  Skala  geworfen.  Die  Art 
und  Weise,  wie  man  diesen  Zweck  erreicht,  ist  verschieden;  eine  ein- 
fache, aber  sehr  sachgemätse  Anordnung  zeigt  Fig.  10  auf  S.  28.  L  ist 
der  auf  dem  Fernrohr  K  befestigte  Spiegel ,  S  eine  matte  Glasscheibe, 
durch  welche  das  Licht  nach  unten,  auf  die  Skala,  fällt  Ein  Kugel- 
gelenk ermöglicht,  den  Spiegel  L  genau  zu  richten,  die  kleine  Blende  B 
ichützt  die  Skala  vor  Nebenlicht. 

Die  Einrichtung  ist  auch  älteren  Apparaten  leicht  hinzuzufügen. 
Eine  weitere,  sehr  zweckmätsige  Verbesserung,  welche  man  eben- 
falls bei  allen  neueren  Apparaten  vorfindet  oder  auf  Wunsch  erhält, 
i»t  die  Einschlielsung  des  Analysators  und  der  dazugehörigen  Teile  in 
ein  besonderes,  ringsum  geschlossenes  Schutzgehäuse,  welches 
Staub,  Feuchtigkeit  und  schädliche  Dämpfe  —  namentlich  auch  un- 
berufene Hände  —  von  den  Quarzkeilen,  Skalen,  Regulierungsschrauben 
und  dergleichen  fernhält  und  zugleich  schnelle  Temperaturänderungen 
derselben  hindert.  Die  Einstellschrauben  treten  aus  dem  Gehäuse  unten 
in  Führungen  heraus,  zur  Beleuchtung  der  Skala  trägt  das  Gehäuse 
oben  ein  kleines  Glasfenster. 

Diese  Schutzgehäuse  sind  teils  rund,  teils  viereckig  ausgebildet, 
Brüh  US  hat  bei  seinem  Apparat  auch  ein  kleines,  yon-aulsen  sichtbares 
Thermometer  darin  angebracht. 

Einen  derartig  ausgestatteten  Halbschatten apparat  mit  Doppelkeil- 
kompensation, zugleich  mit  neuem  Unterbau,  zeigt  Fig.  14^)  (a.  f.  S.). 
Das  bei  den  älteren  Apparaten  ausschlietslich  benutzte  Säulen- 
stativ  mit  Dreifuls  ist  hier  durch  ein  schweres  Blockstativ  ersetzt, 
welches  die  axiale  Lagerung  der  einzelnen  Apparatenteile  sichert  und 
ein  Umstolsen  des  Instrumentes  fast  unmöglich  macht  Die  Ein- 
Btellungsschrauben  sind  mittels  Universalgelenkübersetzungen  so  tief 
auf  den  Tisch  geführt,  dals  beim  Gebrauch  die  Hand  kaum  gehoben 
2u  werden  braucht  Die  Schraube  für  den  Kontrollkeil  K  ist  erheblich 
kürzer  gehalten  als  diejenige  des  Arbeitskeils  A  und  kann  auTserdem 
durch  eine  seitliche  Schraube  festgestellt  werden.     Die  Skalen  werden 

*)  Nach  Bruhns  sind  bei  seinen  Apparaten  (8.  36),  nachdefli  für  jeden 
einzelnen  durch  vergleichende  Bestimmungen  mit  wissenschaf  tlicli  genauen  In- 
stnunenten  eine  „Korrekturtabelle"  bezw.  etwaiger  Skalenfehler  aufgestellt  wer- 
'^en  ist,  bei  Benutzung  derselben  alle  übrigen  Kontrollmafsregeln,  wie  Normal- 
'loarzplatten,  Normalsuokerlösungen  oder  doppelte  Keilpaare,  überflüssig. 

•)  Von  Peters,  Berlin. 
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durch  ein  Ablesemikroskop  M  beobachtet,  welches  stark  yergrdtaert  um 
eine  in  zwei  seitlichen  Zapf en  bewegliche  Lagerang  besitzt;  für  gewöhn 
lieh  nach  Yom  so  geneigt,  data  man  nur  die  Arbeitsskala  übersehei 
kann,  muls  es  zur  Beobachtung  der  Kontrollskala  um  einen  klein ei 
Betrag  gehoben,  in  den  Zapfen  gedreht  werden.  Diese  Anordnung 
und  die  Yerschiedene  Länge  und  äulsere  Ausstattung  (gelb  und  achwarzj 
der  Einstellschrauben  schliefsen  ]ede  Verwechselung  derselben,  der  daz^ 
gehörigen  Eeilpaare  und  ihrer  Skalen  beim  praktischen  Gebrauch  dei 
Apparates  aus.     Der  Apparat  trägt  bei  C  keinen  Klappdeckel,  sonderJ 


Fig.  14. 


eine  um  das  ßeobachtungsrohr  drehbare  Yerschlufshülse.  Bei  S  befindet 
sich  das  oben  erwähnte,  mit  Kaliumchromatlösung  gefüllte  Strahlenfilter, 
der  lange  Röhren ansatz  B  schützt  den  Apparat  vor  allzu  gprolser  An- 
näherung an  die  Lichtquelle.  Der  drehbare  Spiegel  L  wirft  das  von 
der  Beobachtungslampe  kommende  Licht  auf  die  Skalen  in  die  Blendet, 
welche  auf  dem  oben  erwähnten  Schutzgehäuse  befestigt  ist;  die  schwarze 
Pappscheibe  P  endlich  schützt  das  Auge  des  Beobachters  vor  den 
Strahlen  der  Lichtquelle. 

Alles,  was  oben  bei  der  Beschreibung  des  „  Farben apparates^  über 
die  Einteilung,  Bewegung  und  Ablesung  der  Skala,  über  die 
Kontrolle  der  Richtigkeit  des  Instrumentes,  über  die  Berech- 
nung und  Grötse  des  Normalgewichts,  über  die  Herstellung 
der  Normalzuckerlösung,  die  bei  der  Beobachtung  einzu- 
haltende Temperatur  und   das  Verfahren  bei  Untersuchung 


Polar  isationfimethode. 
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zuckerhaltiger  Stoffe  von  unbekanntem  Gehalt  ausgeführt  wor- 
drD  ist,  das  gilt  auch  in  gleicher  Weise  für  alle  Halbschattenapparate 
mit  deutscher  Skala. 

Der  Halbschattenapparat  ist  für  die  Zuckerbestimmung  in  gefärb- 
ten Flüssigkeiten  ganz  vorzugsweise  geeignet,  man  vermag  noch  voll- 
stindig  sichere  Beobachtungen  auszuführen,  wo  der  Farbenapparat  eine 
Intersachuiig  nicht  mehr  zulätst  oder  eine  vorhergehende,  umständliche 
Entfirbung  verlangt.  Von  besonderem  Wert  endlich  ist  der  Halb- 
srhattenapparat  für  Personen  mit  mangelhaftem  Farbensinn.  Aus  die- 
KQ  Gründen  ist  er  dem  Farbenapparat  durchaus  überlegen  und  hat 
den  letzteren  mit  Recht 
Terdrängti).  ^'^'  ^'^' 

Die  im  vorstehen- 
den beschriebenen  Pola- 
risationsapparate  dienen 
rar  Untersuchung  von 
Zackerprodukten  mit  je- 
dem beliebigen  Prozent- 
gehalt und  die  Einteilung 
i)irer  Skalen  erstreckt 
sieh  dementsprechend  — 
für  rechtsdrehende  Stoffe 
-  Ton  0«  bis  100«  und 
etvas  darüber,  während 
für  Linksdrehung  die- 
selbe in  gleicher  Weise 
Tom  Nullpunkte  ab  nach 
links  bis  etwa  30  oder  4  0^ 
fortgesetzt    worden    ist. 

Für  gewisse  Zwecke,  nämlich  da,  wo  es  sich  lediglich  um  Unter- 
suchung von  Stoffen  handelt,  deren  Zuckergehalt  sich  stets  inner- 
halb ganz  bestiftnmter,  enger  Grenzen  hält,  ist  die  oben  gedachte 
Aosdehnung  der  Skalen  und  die  dazu  erforderliche  Länge  der  immer- 
hin schwierig  herzustellenden  Quarzkeile  überflüssig,  so  dals  beide  eine 
angemessene  Kürzung  erfahren  können. 

Auf  Vorschlag  von  Stamm  er  werden  derartige  „Apparate  mit 
beschränkter  Skala^  einerseits  für  Untersuchung  niedrig  polari- 
Biercnder  Stoffe,  im  besondem  für  Rübenuntersuchung,  anderseits 
für  Untersuchung  hoch-polarisierender  Zucker  gebaut. 


*)  Laut  dem  mehr  erwähnten  Protokoll  der  internationalen  Kommission 
i»t  von  derselben  die  Bestimmung  für  die  Rohzuckeranalyse  angenommen 
worden,  dars  »nur  Halbschattenapparate  bei  der  Polarisation  zu  verwenden 
iind'  (Zeitschrift  1900,  ß.  361). 
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Die  Skala  des  erstgenannten  Apparates  besitzt  demgemfiCs  eine 
Teilimg  nur  von  0«  bis  35<>,  die  des  letzteren  nur  von  80^  bis  100^ 

Die  Polarisation  roher  Rüben  safte  ist  eine  Arbeit,  welche  sich  in 
Zuckerfabriken  gelegentlich  sehr  hftuft  und  dann  das  Auge  des  Beob- 
achters stark  beansprucht.  Eine  Vorrichtung,  welche  in  solchen 
Fällen  das  Ablesen  aulserordentlich  erleichtert  und  beschleunigt,  zeigt 
Fig.  15  (a.  T.  S.).  Die  durch  Drehung  des  Knopfes  K,  wie  gewöhn- 
lich, bewirkte  Keilbewegung  wird  gleichzeitig  Termittelst  der  Bolle  B 
auf  einen  TOr  der  Kreisteilung  drehbaren  Zeiger  übertragen,  dessen 
Angaben  mit  denen  der  seitlich  gestellten,  durch  das  kleinere  Fern- 
rohr zu  beobachtenden  linearen  Skala  genau  übereinstimmen.  Die 
letztere  dient  lediglich  zur  gelegentlichen  Kontrolle,  für  gewöhnlich 
wird  nur  die  Zeigeryorrichtung  beobachtet,  welche  ein  leichtes  und 
schnelles  Ablesen  von  Zehntelprozenten  mit  blolsem  Auge  selbst  aalj 
einige  Entfernung  hin  ermöglicht 

Zur  Justierung  stellt  man  den  Apparat  auf  „gleiche  Beschattung'' 
ein;  steht  dann  der  Nonius  nicht  auf  Null,  so  ist  durch  vorsichtiges 
Drehen  des  bei  V  aufzusteckenden  Schlüssels  zu  korrigieren.  In  dieser 
Stellung  muTs  dann  auch  der  Zeiger  der  Kreisteilung  genau  auf  Null 
stehen,  anderenfalls  muTs  durch  sehr  geringe  Drehung  des  Stiftes  S 
Übereinstimmung  hervorgerufen  werden. 

Dieser  „Rübenapparat''  wird  für  Beobachtungsröhren  von  200, 
400  und  600  mm  Länge  gebaut,  die  Ablesungen  beim  Gebrauch  des- 
selben sind  dementsprechend  zu  berücksichtigen. 

Der  Apparat  für  hoch  polarisierende  Zucker  ist  nur  für 
Röhren  von  400  mm  Länge  eingerichtet;  da  aber  die  einzelnen  Skalen- 
teile bei  ihm  doppelt  so  grots  gemacht  werden  wie  bei  den  Apparaten 
zu  200  mm  Rohrlänge,  so  zeigt  auch  dieser  Apparat  bei  Anwendung 
der  Normallösung  (26,0  g  Zucker  zu  100  ccm  Flüssigkeit  gelöst)  ohne 
weiteres  Prozente  Zucker  an. 

3.   Der  Halbschattenapparat  von  Laurent 

Der  in  Frankreich  viel  benutzte  Apparat  von  Laurent  gestattet 
eine  direkte  Messung  der  durch  polarisierende  Substanzen  hervor- 
gerufenen Drehung  der  Polarisation sebene.  Er  ist  ein  Halbschatten- 
apparat und  zeigt  dem  Beobachter  das  Gesichtsfeld  bei  0®  in  der 
oben  S.  33  beschriebenen  Weise  als  eine  gleichmätsig  schwach  be- 
schattete Fläche  in  einem  unbestimmten,  hellen  Farben  ton. 

Die  Benutzung  des  Laurentschen  Instrumentes  schliefst  den 
Gebrauch  gewöhnlicher  Lampen  aus  und  erfordert  eine  Lichtquelle, 
welche  gleichartiges,  homogenes  Licht  liefert.  Man  erhält  ein  solches, 
z.  B.  das  homogene  gelbe  Licht,  wie  es  für  diese  Zwecke  immer  be- 
nutzt wird,  wenn  man  in  die  nicht  leuchtende  Flamme  eines  Bunsen- 
schen  Gasbrenners  eine  Natrium  Verbindung ,  am  besten  Kochsalz,  ein- 
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fahrt    Durch  die  Hitze  yerdampfend ,  färbt  dasselbe  die  Flamme  gelb 
und  macht  sie  leuchtend  ^). 

Eine  yielbenutzte  Konstruktion  des  Apparates,  welcher,  wie  die 
deutschen  Apparate  auch,  in  den  letzteren  Jahren  mehrfache  Ände- 
nmgen  in  der  äulseren  Ausstattung  und  der  Anordnung  der  optischen 
Teile  erfahren  hat,  zeigt  Fig.  16.  Das  Natriumlicht  trifft  zunächst 
bei  B  eine  die  Beleuchtung  yerstärkende  Linse  und  sodann  das  oben 


Fig.   16 


S.  34  und  35  beschriebene  Strahlenfilter,  eine  dünne  Schicht  von  doppelt- 
chromsaurem  Kalium  in  krystallisierter  Form,  oder  in  wässeriger  Lösung 
zwischen  parallelen  Glasplatten  eingeschlossen.  Das  Chrom  säuresalz 
l&tst,  wie  schon  oben  bemerkt,  nur  einfarbiges,  gelbes  Licht  hindurch. 
Dieser  Vorrichtung,  welche  bei  gefärbten  Zuckerlösungen  entfernt  und 
Qiir  bei  farblosen  Flüssigkeiten  benutzt  wird ,  folgt  bei  R  das  polari- 
sierende, doppeltbrechende  Nicol,  welches  vermittelst  des  Armes  K 
^nd  der  Hebelyorrichtung  UXJ  um  einen  geringen ,  durch  eine  Füh- 
niDg  begrenzten  Betrag  in  der  Richtung  seiner  Längsachse  gedreht 
werden  kann.  Diese  Einrichtung  bezweckt,  dem  Gesichtsfelde  mehr 
oder  weniger  Licht  zu  geben.  Ist  die  zu  polarisierende  Flüssigkeit 
iarblos  oder  schwach  gefärbt,  so  wird  der  Hebel  bis  zum  Aufhalter 
gedreht  und  das  einfallende  Licht  dadurch  etwas  gedämpft;  ist  die 
Flüssigkeit  gefärbt,  so  senkt  man  den  Hebel  mehr  oder  weniger  und 
erzeugt  dadurch  eine  grölsere  Helligkeit.     Der  Nullpunkt  wird  durch 

fese  Bewegung  des  Polarisators  nicht  beeinflufst. 

Als   Hauptbestandteil    des    Apparates    befindet    sich   bei    D    die 

^Laurentsche  Platte",  ein  rundes  Diaphragma,  welches  eine  Glasplatte 

^)  Die  Beschreibung  dieser  Natriumlampen  siehe  S.  49. 
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Fig.  17. 


enthält,  deren  eine  Hälfte  von  einem  dünnen,  in  bestimmter  Weise 
geschliffenen  Quarzplättchen  bedeckt  ist  Die  senkrechte  Grenzlinie  a 
(Fig.  17)  dieses  Quarzes  teilt  das  Gesichtsfeld  in  zwei  gleiche  Halb- 
scheiben. L  ist  das  Lager  für  die  Beobachtungs- 
röhre  R,  C  eine  Scheibe  mit  einer  Teilung,  auf  der 
mit  Hilfe  eines  Nonius  direkt  Zuckerprozente  ab- 
gelesen werden  können»  Bei  H  befindet  sich  das 
analysierende  Nicol  in  einer  Rohrhülse,  welche,  ver- 
mittelst des  Schenkels  und  des  gezahnten  Triebes  G 
drehbar,  vorn  das  Femrohr  0,  und,  nach  oben  ge- 
richtet, einen  zweiten  Schenkel  trägt,  an  welchem 
der  Nonius  und  ein  auf  dessen  Teilung  gerichtetes 
YergrötserungBglas  N  angebracht  sind.  M  ist  ein 
kleiner  Spiegel,  welcher  zur  Ersparung  einer  zweiten 
Lichtquelle  das  Licht  der  Beobachtungslampe  auf  den  Nonius  reflektiert 
und  diesen  sowie  die  Ablesungsstelle  der  Gradteilung  erleuchtet.  F  ist 
die  Regulierschraube,  um  den  Nullpunkt  einzustellen  oder,  wenn  nötig, 
zu  korrigieren;  durch  die  Schraube  Z  endlich  wird  das  Nicol  nach 
erfolgter  Korrektion  in  richtiger  Lage  festgehalten. 

Die  Eigentümlichkeit  des  Instrumentes  besteht  in  dem  drehbaren 
Polarisator  und  in  dem  festen  Diaphragma  mit  dessen  halber  Bedeckung 
durch  die  Quarzplatte.  Die  rechte,  unbedeckte  Seite  des  Diaphragmas 
lalst  das  durch  das  Prisma  II  polarisierte  Licht  ohne  Ablenkung  hin- 
durch, in  der  anderen  Hälfte  wird  es  durch  die  Quarzplatte  ab- 
gelenkt. 

Wird  nach  Einstellung  des  Nullpunktes  eine  Substanz  eingeschaltet, 
welche  die  Polarisationsebene  dreht,  so  wird  die  Gleichartigkeit  der 
Beleuchtung  beider  Kreishälften  gestört  und  der  Analysator  muts  so 
weit  bei  rechtsdrehenden  Körpern  nach  rechts,  bei  linksdrehenden  nach 
links  gedreht  werden,  bis  die  gleichmälsige  Beschattung  der  beiden 
Halbkreise  des  Gesichtsfeldes  wieder  erzielt  ist.  DieGrötse  des  Winkels, 
um  den  das  Nicol  gedreht  werden  mufste,  entspricht  dem  Drehungs- 
vermögen der  untersuchten  Substanz. 

Eine  andere  Anordnung  der  Laurent  sehen  Platte  hat  Heele  ^) 
in  der  Weise  getroffen,  dats  er  die  Quarzplatte  nicht  als  Halbscheibe, 

sondern  als  kleinere  Kreisscheibe  genau 
in  die  Mitte  der  Glasplatte  aufkittet.    Das 

0/-^\  ^."-^  Gesichtsfeld  erscheint  dann,  wie  Fig.  18 
(fC^i)  (9)  ^®^£^)  ^^^  ^^^^  konzentrischen  Kreisen 
^"-^  ^—-^  bestehend,  auf  dem  Nullpunkte,  wie  I 
gleich  beschattet,  nach  Einschaltung  rechts-  oder  linksdrehender  Stoffe 
der  Innenkreis,  wie  II  oder  III,  hell  oder  dunkel. 

Was  die  Ablesung  anbetrifft,  so  ist  die  Gradeinteilung  bei  dem 


»)  Landolt,  S.  312. 
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Apparate  derartig  konstruiert,  dafs  der  Punkt  „  -f  100"  dem  Drehungs- 
rermögen  einer  Quarzplatte  von  1  mm  Dicke  entspricht. 

Denselben  Drehungsbetrag  ruft  in  200  mm  langer  Schicht  eine 
ßokrzuckerldsung  herror,  welche  16,29  g  reinen  Zucker  zu  100  ccm 
Flüssigkeit  bei  200C.  aufgelöst  enthält 

Das  Normalgewicht  beträgt  also  16,29  g,  so  dals  jeder  Grad  der 
Teilung  0,1629g  Zucker  in  100 ccm  Lösung  entspricht^). 

Wägt  man  also  von  einem  Zucker  oder  einer  Zuckerlösung  16,29  g 
ab,  löst  oder  verdünnt  zu  100  ccm  Flüssigkeit  bei  20^0.  und  bringt 
dieselbe  im  200inm-Bohr  in  den  Apparat,  so  liest  man  nach  erfolgter 
Einstellnng  direkt  die  Zuckerprozente  ab. 

4.   Das  Polaristrobometer  von  Wild. 

Während  bei  allen  im  vorstehenden  betrachteten  Apparaten  die 
gleichmäTsige  Färbung  oder  Beschattung  des  Gesichtsfeldes  den  Aus- 
gangspunkt bildet  für  die  Messung  der  Ablenkung  der  Polarisations- 
ebene, so  besteht  das  Eigentümliche  des  im  Jahre  1864  von  Professor 
Wild  in  Bern  konstruierten,  später  von  ihm  wesentlich  verbesserten 
Instrumentes  darin,  dafs  das  Verschwinden  gewisser  schwarzer,  paral- 
leler Streif  en  —  sogen.  Interferenzstreif  en  oder  Interferenz- 
fransen —  aus  dem  hellen,  stets  gleichmäfsig  beleuchteten  Grunde 
des  Gesichtsfeldes  als  das  Merkmal  der  erfolgten  Einstellung  gilt. 

Zwischen  dem  polarisierenden  und  dem  analysierenden  Kicol 
schaltete  Wild  ein  Savartsehes  Polariskop  ein,  bestehend  aus  zwei 
aufeinander  gekitteten  Ealkspatplatten  von  genau  bemessener  Dicke 
und  in  eigentümlicher  Weise  geschnitten.  Dieser  Teil  des  Instrumentes 
bewirkt  die  Entstehung  der  schwarzen  Interferenzstreifen,  welche  bei 
l>estimmten  Stellungen  des  polarisierenden  Nicols  verschwinden. 

Bas  Polaristrobometer  erfordert,  gleich  dem  Apparat  von  Laurent, 
homogenes  Licht;  als  Beleuchtungslampe  dient  deshalb  ebenfalls  ein 
Brenner  mit  Natriumflamme. 

Die  Einrichtung  des  Apparates  selbst  ergibt  sich  aus  Fig.  19. 

Die  auf  der  Säule  F  horizontal  wie  vertikal  bewegliche  Schiene  H 
trägt  rechts  oben  die  polarisierende ,  links  unten  und  dem  Beobachter 
zugekehrt  die  analysierende  Vorrichtung.  Das  Natriumlicht  gelangt 
durch  die  Blendröhre  D  zunächst  bei  N  in  das  polarisierende  Nicol, 
welches,  samt  seiner  Messingfassung  mit  der  Ereisscheibe  K  fest  ver- 
öden, mit  dieser  und  zwar  durch  den  Knopf  C  und  das  daran  beflnd- 
^che  Zahngetriebe  um  seine  Längsachse  drehbar  ist.  Aus  dem  Nicol 
treten  die  nunmehr  polarisierten  Lichtstrahlen  in  die  Beobachtungs- 
^hre  und  gelangen   aus   dieser  in   den   feststehenden   Okularteil  des 


*)  Mascart,  ,  Arbeits  Vorschrift  betr.  die  Untersuchung  von  Zucker  für 
die  Laboratorien  deB  französischen  Finanzministeriums",  Zeitschrift  1900, 
ß.  »37.    Vergl.  auch  S.  27. 
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Apparates,  wo  sie  bei  L  die  oben  erwähnte  Savartsche  Kalkspi 
doppelplatte  treffen,  welche  die  Interferenzerscheinong  hervorroft.  1 
diese  Platte  schlielsen  sich  weiter  nach  vom  zwei  als  Fernrohr  wirken 
Linsen,  zwischen  denen  ein  X- förmiges  Fadenkreuz  angebracht  i 
auf  welches  bei  dem  Gebrauch  des  Apparates  das  Femrohr  eingeste 
wird.  Ganz  vorn  bei  A  liegt  das  analysierende  Nicol.  M  ist  ei: 
Blendscheibe,  das  Auge  gegen  die  Einwirkung  der  Beleuchtungsflami 

Fig.   19. 


1 


und  gegen  Seitenlicht  zu  schützen;  G  ein  Schraubenpaar,  welchem 
die  Lage  des  ganzen  Okularteiles  in  der  feststehenden  Hülse  L  un 
ein  geringes  zu  drehen  und  damit  den  Nullpunkt  zu  korrigieret 
gestattet. 

*  Zur  bequemen  Beobachtung  des  Nonius  und  der  auf  der  Scheibe  K 
verzeichneten  Gradeinteilung  dient  das  mit  langer  Hülse  versehene 
Fernrohr  P,  welches  dicht  vor  der  Scheibe  eine  Spiegelvorrichtung  S 
besitzt,  durch  welche  das  Licht  einer  kleinen,  an  einem  beweglichen 
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Ann  befindlichen  Gasflamme  Q  aaf  den  feststehenden  Nonius  J  ge- 
worfen wird. 

Die  Scheibe  K  trägt  anf  der  einen  Hälfte  die  gewöhnliche  Ereis- 
teilung  (in  360  Grade),  um  den  Drehungswinkel  beliebiger  Substanzen 
in  Kreisgraden  messen  und  bezeichnen  zu  können,  auf  der  anderen 
Hälfte  aber  für  Zuckeruntersuchungen  eine  besondere  ^^Zuckerskala*', 
welche  anf  Grund  des  spezifischen  Drehungsvermögens  des  Rohrzuckers 
derart  konstruiert  wurde,  dals,  vom  Nullpunkte  der  Ereisteilung  aus* 
gehend,  ein  Winkel  von  53,134  Kreisgraden  in  400  gleiche  Teile  ge- 
teilt ist  1).  Jeder  Teilstrich  dieser  mit  dem  Worte  „  Gramm  ^  bezeich- 
neten „Zuckerskala"  zeigt  bei  Anwendung  einer  Beobachtungsröhre 
Ton  200  mm  Länge  1  g  Zucker  in  1  Liter  (1000  ccm)  Lösung  an. 
Mithin  bewirkt  eine  Lösung  Ton  10  g  reinem  Zucker  zu  100  ccm  eine  Ab- 
lenkung im  Betrage  von  100  Teilstrichen  und  es  entspricht  dann  Jeder 
Teilstrich  oder  „Grad**   dieser  Skala  einem  Prozent  Zucker. 

Zur   Einstellung  des  Nullpunktes    yerschiebt  man    zunächst  das 

Femrohr  bei  A,  bis  das  oben  erwähnte  Fadenkreuz  dem  Auge  yoII- 

ständig  scharf  und  klar  er-  ^.     ^^  „.     ^, 

1    .   f       TV     ,  .  ^^S'  20.  Flg.  21. 

scheint.      Dreht  man  nun 

durch  die  Bewegung  des 
Knopfes  C  die  Ereisscheibe 
(und  mit  ihr  den  Polari- 
sator), so  gewahrt  man  bei 
fortgesetzter  Beobachtung, 
wie  die  Interferenzstreifen 
auf  dem  gelb  beleuchteten 
Gesichtsfelde  allmählich  stärker  und  deutlicher  hervortreten,  bis  sich 
dasselbe  so  darstellt,  wie  Fig.  20  zeigt.  Bei  weiterem  Drehen  blassen 
die  schwarzen  Streifen  ebenso  allmählich  wieder  ab  und  verschwinden, 
bis  man  schlielslich  zu  einem  Punkte  gelangt,  Fig.  21,  wo  der  mittlere 
Teil  des  Gesichtsfeldes  und  das  Fadenkreuz  vollständig  frei  erscheinen, 
während  sich  die  Streifen  nur  noch  schwach  an  beiden  Seiten  in  die 
beleuchtete  Scheibe  hineinziehen.  Dieser  Punkt  ist  der  Nullpunkt, 
der  Einstellungspunkt.  Es  müssen,  wenn  diese  Erscheinung  ein- 
tritt, die  Nullpunkte  der  Skala  und  des  Nonius  genau  zusammentreffen, 
anderenfalls  korrigiert  man  einen  Mangel  dieser  Art  durch  ein  gelin- 
des Drehen  des  ganzen  Polariskopes  (des  vorderen  Teiles)  mittels  der 
Schraube  G. 

Schaltet  man,  während  der  Apparat  auf  0^  steht,  eine  mit  Zucker- 
lösung gefüllte  Röhre  ein,  so  werden  infolge  der  Ablenkung  der  Polari- 
sationsebene die  Interferenzstreifen  sofort  wieder  sichtbar.  Sie  erlöschen 
erst  wieder,  wenn  das  polarisierende  Nicol  um  einen  der  optisc&^&n 
Wirkung  der  Zuckerlösung  entsprechenden  Betrag  gedreht  worden  ist. 


*)  Landolt,  Optisches  Drehungs vermögen,  1.  Aufl.,  S.  169. 


46  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

Infolge  der  Einteilung  der  Zuckerskala  ist  man  beim  Gebrauch  dei 
Wildseben  Instrumentes  an  die  Verwendung  eines  bestimmten  Normal- 
gewichtes  nicht  eigentlich  gebunden.  Löst  man  10  g  chemisch  reiner 
Rohrzucker  zu  100 ccm  Flüssigkeit,  so  dreht,  wie  schon  oben  gezeigt 
diese  Lösung  im  200  mm -Rohre  =  4~1(^0^;  20  g  zu  lOOccna  gelöst, 
würden  im  gleichen  Rohre  somit  -I-  200^  30  g  =  +  300<>  drehen,  und 
um  in  den  beiden  letzten  Fällen  sofort  den  Prozentgehalt  des  verwende -j 
ten  Zuckers  zu  finden,  hätte  man  nur  die  abgelesenen  Grade  bei  20g 
mit  2,  bei  30g  mit  3  zu  dividieren.  Man  ist  daher  in  der  Lage,  bei 
zuckerarmen  Substanzen  ein  beliebiges  Vielfaches  von  10  g  auf  100  ccm 
Flüssigkeit  zur  Polarisation  verwenden  zu  können,  und  braucht  dann 
nur  den  abgelesenen  Betrag  entsprechend  zu  dividieren,  um  sofort  Ge- 
wichtsprozente zu  erhalten.  Hätte  man  z.B.  von  einem  Saft  10  X  10g 
zur  Polarisation  gebracht  und  eine  Drehung  von  -|-  125^  abgelesen,  so 

125 
würde  der  Zuckergehalt  dieses  Saftes  — —  =12,5  Proz.  betragen. 

Will  man  die  Angaben  der  Zuckerskala  in  Ereisgrade  umrechnen, 
so  sind,  da  ein  Winkel  von  53,134  Ereisgraden,  wie  oben  erläutert  ist, 
in  400  Teile  geteilt  wurde,  die  an  der  Zuckerskala  abgelesenen  Grade 

mit  -   7^7.—  =  0,1328  zu  multiplizieren. 
400 

Das  Wild  sehe  Polaristrobometer  hat,  wie  bereits  bemerkt,  als 
Saccharimeter  in  den  Laboratorien  der  Zuckerfabriken  keine  Anwen- 
dung gefunden. 

Die  Beleuchtuiigslainpen. 

Als  Lichtquellen  für  die  im  Vorstehenden  unter  1  und  2  auf- 
geführten Apparate  benutzt  man  Petroleumlampen,  Gasbrenner  und 
Lampen  für  Spiritus-  und  elektrisches  Glühlicht,  welche  sämtlich  weitses 
Licht  aussenden.  Die  Apparate  unter  3  und  4  erfordern  einfarbiges 
(homogenes),  gelbes  Licht,  welches  mittels  sogen.  Natriumlampen  er- 
zeugt wird. 

Den  Polarisationsapparat  selbst  wie  die  dazu  gehörige  Lampe  be- 
festigt man  vorteilhaft  derartig  auf  dem  Arbeitstische,  dafs  die  gegen- 
seitige Stellung  zueinander  fast  unverrückbar  ist,  die  Längsachse  des 
Apparates  soll  rechtwinklig  gegen  die  Lichtquelle,  diese  selbst  ver- 
mittelst Yerstellbarkeit  ihres  Trägers  so  hoch  sich  befinden,  dals  ihr 
hellster  Teil  den  Apparat  beleuchtet. 

Auf  Helligkeit,  namentlich  aber  auf  Gleichmälsigkeit  der 
Beleuchtung  ist  sorgfältig  zu  achten.  Jede  diesbezügliche  Änderung, 
schon  eine  geringe,  seitliche  Verschiebung  der  Lichtquelle,  beeinträchtigt 
auch  die  Gleichmälsigkeit  der  Beobachtungsergebnisse. 

Der  Abstand  zwischen  Lampe  und  Apparat  soll  ein  derartiger 
sein,  dafs  durch  die  Beleuchtungslinse  ein  scharfes  Bild  der  Lichtquelle 


Die  Beleuchtungslampen. 
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auf  dem  Analysatordiaphragma  (Fig.  HD)  des  Apparates  entworfen 
winL  Nach  Anweisung  Ton  Landoit^)  hält  man,  um  diesen  Abstand 
zo  finden,  an  das  Analysatordiaphragma  ein  Blätt- 

cliea  weilses  Papier  und  dicht  vor  die  Lichtquelle 

einen  zugespitzten    Draht;    alsdann  gibt  man   der 

Lichtquelle  mit  dem  Draht  eine  solche  Lage,  dats 

ein  scharfes  Bild   der  Drahtspitze  auf  dem  weifsen 

Papier  am  Analysatordiaphragma  erzeugt  wird.   Die 

so  bestimmte   Stellung    der  Lampe    zum   Apparat 

iiilt  man  dann   ein  für  alle  Male  fest;  bei  diesem 

Abstände  ist  es  zugleich  ausgeschlossen,  dals  der 

Apparat  durch  die  Lichtquelle  in  unzulässiger  Weise 

erwärmt  wird. 

Beim  Grebrauch  sind  die  Lampen  mit  einer  Vor- 
richtung zu  versehen,  welche  das  Auge  des  Beob- 
achters vor  den   direkten  Strahlen  schützt  und  dieselben  nur  in  den 

Apparat  leitet. 

Man  benutzt  dazu  am  zweckmätsigsten  einen  weiten  Zylinder, 

entweder  von  weilser  Asbestpappe  (Fig.  22),  oder  von  vernickeltem, 


innen  spiegelndem  Metall  (Fig.  23),  wel- 
cher den  gewöhnlichen  Glaszylinder  um- 
Bchlielst,  von  unten  reichlichen,  die  Hitze 
mälsigenden  Lufteintritt  gestattet  und 
einen  kurzen  seitlichen,  mit  einer  Glas- 
platte^) geschlossenen  Rohransatz  besitzt, 
der  das  Licht  dem  Apparat  zuführt. 

Die  viel  benutzten  engen  Zylinder 
^Fig.  24  a.  f.  S.)  von  geschwärztem  Messing- 
blech, bei  deren  Gebrauch  die  Glaszylinder 
in  Wegfall  kommen ,  sind  wegen  der  sehr 
starken  Wärmeausstrahlung  weniger  zu 
empfehlen. 

Bei  Petroleum beleuchtung  sind 
Flachbrenner  zu  wählen,  die  Hinks- 
&che  Lampe  (Fig.  23)  besitzt  deren  zwei; 
die  Gaslampe  von  Schmidt  u.  Haensch 
^t  drei  Flachbrenner  (Fig.  25  a.  f.  S.); 
^ide  Lampen  sind  natürlich  so  aufzustel- 
len, dals  die  Längsachse  des  Apparates 
^e  Flammen  rechtwinklig  schneidet. 


Fig.  23. 


•^ 


')  Landolt,  S.  289. 

')  Die  bislang  an  Stelle  solcher  einfachen  Glasplatte  gebräuchlichen 
Glajlingen  sind  zu  vermeiden.  Sie  verstärken  die  Helligkeit  der  Beleuch- 
tung keineswegs  und  machen  den  Strahlengang  inkorrekt  (Landolt,  8.354). 
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Besonders  anwendbar  ihrer  Helligkeit  wegen  sind  die  Lampen  mj 
Auerschem  Gasgluhlicht,  wie  eine  solche  Fig.  26  zeigt.  Auf  de| 
Ansatz  vor  dem  unteren  Teile  der  Öffnung  des  äuTseren  Zylinders  ist  ein 
kleine  mattgeschliffene  Glasscheibe  angebracht      Sie  soll  yerhinden 


Fig.  24. 


Fig.  25. 


dals  die  Maschen  d£ 
Glühstrumpfes  dem  Aug 
des  Beobachters  in  st^ 
render  Weise  im  Ge 
fiichtsfelde  erscheinen  ^! 
(Der  nach  oben  sie] 
fortsetzende  Schlitz  de 
Lichtöffnung  in  den 
äulseren  Metallzylinder  dient  zur  Beleuchtung  der  Spiegel 
Vorrichtung  für  die  Skala  des  Apparates.) 

Lampen  mit  Spiritusglühlicht  geben  ebenfalli 
eine  helle,  sehr  brauchbare  Beleuchtung,  der  Umschluls 
Zylinder  ist  derselbe  wie  beim  Gasglühlicht. 
Eine    von    der    Zentrale    für    SpiritusYerwertung    in    Berlin    füi 
diese     Zwecke     hergestellte     Lampe     zeigt     Fig.     27.       Sie     besitzi 


Fiff.  26. 


Fig.  27. 


etwa  60  Eerzei 
Leuchtkraft^)  uni 
ist  sehr  empfeh^ 
lenswert. 

Eine  Beobi 
achtungslampe  füi 
elektrisc  hes 
Licht  erfordert, 
um  die  Lichtstrahl 
lung  völlig  gleich^ 
m&tsig  zu  machen^ 
eine  Birne  von 
mattem  Glase  und 
dabei  eine  starke 
Leuchtkraft.  (Et- 
wa 50  Hefnerlichte 
bei  100  bis  110 
Volt  Spannung.) 
Auch  die  Birne 
erhält  den  oben 
gedachten  Um- 
schlulszylinder. 


*)  Bei  richtigem  Abstände  der  Lichtquelle  vom  Apparat  tritt  solche 
Störung  auch  ohne  matte  Scheibe  nicht  ein  (Landolt,  S.  355). 

*)  Der  Spiritusverbrauch  beträgt  ungefähr  125  com  Brennspiritus  in 
der  Stunde. 
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Fig.  28. 


Eine  neue  elektrische  Beleuchtungsvorrichtung  Yon  Schmidt 
ri  Haensch  besteht  in  der  Anbringung  eines  Glühlämpchens  (für 
irtjü  Volt  Spannung)  am  Polarisationsapparat  selbst.  Es  erleuchtet 
dsrch  eine  Spiegelblendung  auch  die  Skala  und  soll  ein  helles  und 
^ekhmäfsiges  Licht  bei  kaum  merklicher  Wärmeentwickelung  geben. 

Die  elektrischen  Lampen  können  durch  Anschlufs  an  eine  yor- 
hsdene  Leitoug  oder  durch  Akkumulatoren  gespeist  werden  und 
btrsitzen  den  anderen  Lichtquellen  gegenüber  die  bekannten  Vorzüge 
ind  Nachteile  elektrischer  Beleuchtung. 

Die  sogen.  Natriumlampen  zur  Herstellung  von  homogenem, 
gelbem  Licht  bestehen  im  wesentlichen  aus  einem  Bun senschen  Gas- 
Drenner,  in  dessen  blaue  Flamme  durch  eine  aus  dünnem  Draht  be- 
stehende Vorrichtung  Chlornatrium  eingeführt  wird.  Durch  die  Hitze 
des  brennenden  Gases  schmilzt  und  verdampft 
dis  Salz  und  färbt  die  Flamme  gelb. 

Vor  einer  Anzahl  verschiedener  Kon- 
r.mktionen  zeichnet  sich  die  Landoltsche 
Natriumlampe')  (Fig.  28)  durch  eine  be- 
sonders helle  Lichterzeugung  aus. 

Über  einem  grofsen  Gasbrenner  Ä  mit 
doppeltem  Luftzüge,  Draht netzkegel  und  ver- 
schiebbarem, rundem  Schornstein  ist  ein  nie- 
<iriger.  aus  Eisenblech  hergestellter,  unten 
Güd  oben  offener  Kasten  B  befestigt.  Die 
^-rderseite  besitzt  eine  runde  Öffnung  für  die 
lieleachtnng  des  Polarisationsapparates,  vor 
welcher  sich  der  mit  drei  Löchern  von  20,  | 
l'i  und  10  mm  Durchmesser  versehene  Mes-L 
«ingschieber  C  leicht  bewegen  lälst. 

Auf  den  eingekerbten,  oberen  Band  des 
runden  Schornsteins  werden  zwei  Nickeldrähte  D  gelegt,  um  deren 
Mitte  je  ein  Stück  feines  Nickeldrahtnetz  aufgerollt  ist,  dessen  Maschen 
loit  geschmolzenem  Kochsalz  getränkt  werden.  Wenn  nun  der  Schorn- 
stein des  Brenners  so  tief  geschoben  wird,  dafs  die  Kochsalzzylinder 
ach  dicht  über  dem  Drahtnetzkegel  befinden,  tritt  auf  der  Vorder-  und 
^lücbeite  der  Flamme  intensive  Färbung  auf. 


Die  Beobachtungsröhren. 

Die  Länge  der  gebräuchlichen  Polarisationsinstrumente  ist  für 
^ohachtungsröhren  von  200  mm  Länge  bemessen  ^) ;  die  Länge  der 
.^ormalröhre"  beträgt  somit  bei  allen  Apparaten  200  mm  oder  2  dm. 

*)Landolt,  S.  358.  —  *)  Eine  Ausnahme   macht  [allein   der   auf  S.  39 
frväbnte Apparat  mit  beschränkter  Skala  für  hochprozentige  Zucker, 
*f Icher  nur  Bohren  von  400  mm  Länge  führt, 
frühling,  Anleitung.  4 
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Neben  diesen  Normalröhren  werden  den  meisten  Instramente 
auch  sogen,  „halbe  Röhren**  von  100  mm  Länge  beig^e^ebei 
welche  für  Beobachtungen  gefärbter  Lösungen  dienen  soliezi,  wen 
dieselben  in  „ganzen  Röhren'*  eine  sichere  Ablesung  nicht  mefa 
gestatten.  Der  bei  Anwendung  solcher  Röhren  abgelesene  Drehung! 
betrag  ist  zu  verdoppeln.  Ein  etwaiger  Beobachtungs-  oder  Ablesungf 
fehler  wird  sich  naturgemäls  bei  der  Berechnung  ebenfalls  um  da 
Doppelte  erhöhen,  und  aus  diesem  Grunde  ist  die  Anwendung-  halbe 
Röhren  tunlichst  zu  beschränken.  Andererseits  werden  auch  Apparat 
für  Beobachtungsröhren  von  400  mm  und  600  mm,  also  von  „doppel 
ter  Länge**  und  „dreifacher  Länge**  gebaut  Sie  lassen,  da  de 
Betrag  der  Drehung ,  wie  oben  gezeigt ,  mit  der  Länge '  (Dicke)  de 
polarisierenden  Schicht  wächst,  bei  Anwendung  der  Norm alge wich ts 
mengen  den  doppelten  bezw.  dreifachen  Drehungsbetrag  ablesen,  wel 
eher  also  bei  der  Prozentberechnnng  durch  2  oder  3  zu  teilen  ist.  Füi 
die  Untersuchung  zuckerarmer  Flüssigkeiten  sehr  geeignet,  schlielsei 
diese  Apparate  die  Beobachtung  auch  nur  schwach  gefärbter  Lösungei 
gänzlich  aus;  sie  sind  wegen  ihrer  Länge  etwas  unbequem  zu  hand 
haben  und  infolge  dieser  Umstände  weniger  verbreitet. 

Die  Röhren  werden  entweder  von  Glas  mit  angekitteten  FasBungec 
aus  Messing  oder  Hartgummi  oder  ganz  aus  Messing,  innen  hoch- 
poliert, hergestellt.  Für  die  gewöhnlichen  Beobachtungen  sind  die 
letzteren  ihrer  grötseren  Haltbarkeit  wegen  vorzuziehen,  bei  Polari- 
sationen invertierter,  saurer  Lösungen  indessen  nur  Glasröhren 
anwendbar. 

Die  Metallröhren  haben  andererseits  den  Nachteil,  dafs  ihre  Aus- 
dehnung bei  Temperatur  seh  wankungen  viel  erheblicher  ist  als  die  der 
Röhren  aus  Glas  und  dafs  die  dadurch  etwa  eintretenden  Beobachtungs- 
fehler sich  mithin  stärker  bemerkbar  machen. 

Die  Richtigkeit  der  Rohrlänge  ist  natürlich  von  äufsersterl 
.  Wichtigkeit  und  bei  den  mechanischen  Hilfsmitteln,  wie  sie  bei  derj 
Herstellung  solcher  Gegenstände  jetzt  benutzt  werden,  kann  man  bei| 
guten  Bezugsquellen  stets  auf  Beobachtungsröhren  vonrichtigerl 
Länge  rechnen.  Man  prüft  und  kontrolliert  dieselben,  wenn  erforder-j 
lieh,  mittels  des  L an dolt sehen  Längenmessers,  eines  metalleneu, 
mit  einer  Millimetereinteilung  versehenen  Malsstabes,  auf  welchem  ein 
verschiebbarer  Nonius  sich  befindet.  Zur  Messung  der  Länge  einer  { 
Röhre  verschliefst  man  dieselbe  an  einem  Ende  mit  Deckglas  und  Ver- ! 
schlufskopf,  stellt  den  MaCsstab  in  die  senkrecht  gehaltene  Röhre,  i 
schiebt  den  Nonius  so  weit  hinunter ,  bis  er  die  obere  Endfläche  der  i 
Röhre  berührt,  und  liest  dann  ohne  weiteres  die  Rohrlänge  ab. 

Die  beiden  Endflächen   der  Röhren   müssen   sorgfältig   eben    ge-  i 
schliflen    und    einander    parallel    sein    und    genau  rechtwinkelig   zur 
Längenachse  stehen.     Eine  Vernachlässigung  dieser  Bedingungen,  wie 
sie  z.  B.  bei  verbogenen  Metallröhren  vorkommen  kann,  veranlalst  eine 


> 
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ichrftge  Lage  der  Deckgläser,  eine  atmende  Ablenkung  der  Licht- 
strahlen und  somit  fehlerhafte  Beobachtungen.  Eb  yerrät  sich  ein 
solcher  Milsstand  durch  ein  scheinbares  Auf-  und  Absteigen  des  Gesichts- 
feldes, wenn  man  während  der  Beobachtung  die  in  der  Rohrhülse 
liegende  Röhre  um  ihre  Längsachse  rollt. 

Die  Endflächen  der  Röhren  bedürfen  deshalb  ganz  be- 
sonderer Schonung  und  müssen  vor  jeder  Verletzung  sorglich  ge- 
bätet werden. 

Der  Verschlufs  der  Röhren  wird  auf  beiden  Enden  durch 
aufgelegte,  runde  Deckgläser  bewirkt,  welche  entweder  durch 
Schranbenköpfe  oder  durch  aufschiebbare,  federnde  Deckelhülsen,  sogen. 
Landoltschen  Verschlufs,  angedrückt  werden.  Bei  den  französischen 
Instrumenten  ist  ein  sogen.  Bajonettverschluls  gebräuchlich. 

Beim  Verschlufs  selbst  darf  niemals  ein  scharfes  Anpressen  der 
Deckgläser  stattfinden.  Bei  starkem  Druck  werden  dieselben  leicht 
selbst  lichtbrechend  und  vermögen  dann  den  Drehungsbetrag  der  ein- 
geschlossenen Flüssigkeit  zu  beeinflussen.  Die  Deckgläser  sollen  nur 
locker  aufliegen,  und  es  müssen  die  Schraubengewinde  mit  Rücksicht 
hierauf  leicht  und  willig  aufeinander  gehen. 

Beim  Landoltschen  Verschlufs  ist  ein  Pressen  der  Deckgläser 
überhaupt  nicht  möglich;  aus  diesem  Grunde  und  wegen  der  schnellen 
tmd  angenehmen  Handhabung  verdient  er  dem  älteren  Schrauben- 
TerschlufB  vorgezogen  zu  werden. 

Die  Verschlufsköpfe  sind  inwendig  mit  einem  nicht  zu  dünnen, 
elastischen  und  weichen  Gummiringe  zu  versehen,  der  bisweilen  zu 
erneuern  and  dessen  richtige  Lage  zu  beachten  ist.  Hart  gewordene 
oder  verschobene  Ringe  können  gelegentlich  eine  schiefe  Stellung  der 
Deckgläser  und  somit  Fehlerquellen  verursachen. 

Die  Deckgläser  werden  aus  starkem,  farblosem  und  optisch 
inaktivem  Glase  hergestellt,  sie  müssen  völlig  planparallel  geschliffen 
sein  und  ganz  leicht  in  die  Verschlufsköpfe  passen,  frei  von  Schrammen 
und  Rissen  und  beim  Gebrauch  rein  und  trocken  gehalten  werden. 

Es  finden  sich  bisweilen  Deckgläser,  welche  die  ersteren  Bedin- 
gungen nicht  erfüllen,  von  optisch  aktivem,  also  polarisierendem  Glase 
gefertigt  oder  nicht  planparallel  sind.  Man  mufs  deshalb,  bevor  neue 
Deckgläser  in  Gebrauch  genommen  werden,  in  dieser  Beziehung  prüfen, 
indem  man,  nach  sorgfältiger  Kontrolle  des  Nullpunktes,  eine  leere 
Beobachtungsröhre  nur  auf  einer  Seite  mit  einem  Deckglase  in  vor- 
scbriftsmäfsiger  Weise  versieht  und  bei  verschiedenen  Lagen  der  Röhre 
eine  Anzahl  Beobachtungen  vornimmt.  Es  dürfen  sich  dabei,  je  nach 
dem  benutzten  Apparat,  weder  Farbenunterschiede  noch  ungleiche  Be- 
schattungen in  dem  Gesichtsfelde  zeigen. 

Beim  Reinigen  der  Röhren  sind  stets  beide  Verschlufsköpfe 
abzunehmen  und  nach  gründlichem  Abspülen  mit  reinem  Wasser  alle 
einzelnen  Teile  sorgfältig  zu  trocknen.     Mittels  eines  passenden  Holz- 
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Stäbchens  schiebt  man  zu  diesem  Zwecke  einige  Pfropfen  von  zusammen- 
gerolltem Filtrierpapier  durch  die  Röhre,  bis  sie  beim  ELindurchblicken 
Spiegelblank  erscheint. 

Das  DrehungsTermögen  invertierter  Zuckerlösungen  wird,  wie  auf 
S.  1 1  bereits  erwähnt,  durch  Temperaturveränderungen  stark  beeinflufei. 
Für  die  optische  Untersuchung  derartiger  Flüssigkeiten  ist  deshalb 
eine  Vorrichtung  notwendig,  welche  es  ermöglicht,  den  Inhalt  der 
Beobachtungsröhre  auf  einen  bestimmten  Wärmegrad  zu  bringen,  der 
während  der  Dauer  der  Beobachtung  unverändert  bleiben  mufs.  Zu 
diesem  Zwecke  dienen  Beob- 
achtungsröhren mit  Mes- 
singmantel für  Wassern  m- 
spülung  (Fig.  29). 

Eine  starkwandige  Glasröhre 
von  200  mm  Länge  ist  in  ein 
Metallrohr  von  grötserem  Durch- 
messer,   aber    etwas    geringerer 


Fig.  29. 


Länge  derart  eingekittet,  dals  zwischen  den  beiden  Röhren  ein  an  bei- 
den Seiten  geschlossener,  die  Glasröhre  in  ihrer  ganzen  Länge  um- 
gebender Hohlraum  gebildet  wird.  Derselbe  dient  zur  Aufnahme  von 
Wasser,  durch  dessen  Temperatur  der  Inhalt  der  Glasröhre  entweder 
abgekühlt  oder  im  Bedarfsfalle  angewärmt  zu  werden  vermag.  Das 
äulsere  Metallrohr  trägt  an  beiden  Enden  eingeschnittene  Schrauben- 
gewinde, zu  welchen  metallene,  zum  Zweck  der  Reinigung  abnehmbare 
Verschlulsköpfe  passen. 

Der  Rohrstutzen  a  lälat  das  Wasser  eintreten,  welches  in  einem 
grölseren,  in  passender  Nähe  etwas  erhöht  aufgestellten  Vorratsgefäfs 
bereits  vorher  auf  den  erforderlichen  Wärmegrad  gebracht  worden  ist 
Aus  J)  tritt  das  Wasser  wieder  aus,  kurze  Gummischläuche  vermitteln 
den  Anschluls  an  die  Zu-  und  Ableitung.  Zum  Füllen  des  inneren 
Glasrohres  mit  der  zu  prüfenden  Flüssigkeit  dient  der  durch  den 
Metallmantel  hindurchtretende,  trichterförmige  Ansatz  c,  welcher  zu- 
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^ieh  bestimmt  ist,  wahrend  der  eigentlichen  Beobachtung  ein  kleines, 
in  die  Znckerlösnng  eintauchendes  und  durch  einen  Pfropfen  gehaltenes 
Thenhometer  aufzunehmen.  Den  Pfropfen  selbst  versieht  man  mit  einem 
offenen,  feinen  Längskerb,  um  ein  Austreten  Yon  Luft  bei  der  etwa  vor 
sich  gehenden  Ausdehnung  der  eingeschlossenen  Zuckerlösung  zu  er- 
möglichen. 

Bei  der  Untersuchung  von  Rübens&ften,  wenn  solche,  wie 
aamentlich  bei  Bewertung  der  Rüben  nach  Zuckergehalt  auf  Samen- 
zuchtstationen,  in  grolser  Menge  möglichst  schnell  zu  erledigen  sind, 
iieoutztman  mit  Vorteil  die  von  Pellet  angegebene,  von  Müller  i)  ver- 
besserte ^Durchflulsröhre  für  ununterbrochene  Polarisation^. 

An  beiden  Enden  der  Rohre,  welche  durch  die  gewöhnlichen  (auf 
der  untenstehenden  Zeichnung  weggelassenen)  Deckgläser  und  Schrau- 
beoköpfe  geschlossen  wird,  sind  zwei  kleine  Rohrstutzen  a  und  b 
{Fig.  30)  angebracht,  welche  beide  in  ganz  gleicher  Weise  mit  dem 
Inneren  der  Röhre  derart  in  Verbindung  stehen,  dals  eine  durch  a 
eingegossene  Flüssigkeit  unmittelbar  hinter  dem  Deckglase  und  rings 
um  dasselbe  herum  in  die  Röhre  eintreten,  sie  füllen  und  sie  dem- 
nächst durch  h  in  gleicher  Weise  wieder  verlassen  kann,  sobald  sie 
durch  eine  andere,  bei  a  eintretende  Flüssigkeit  verdrängt  wird. 

Fig.  30. 


Die  Röhre  wird  beim  Gebrauch  durch  eine  geeignete  Vorrichtung 
im  Polarisationsapparat  befestigt  und  mit  zwei  dünnen  Gummischläu- 
chen, einem  kurzen  bei  a  und  einem  längeren ,  als  Heber  wirkenden, 
^i  h  versehen.  Nachdem  bei  Beginn  der  Arbeit  die  Röhre  durch  An- 
sangen bei  h  mit  einer  Zuckerlösung  gefüllt  ist,  kann  man  durch  öffnen 
eines  hinter  b  befindlichen  Quetschhahnes  diese  Rohrfüllung  nach  statt- 
gehabter Polarisation  ablaufen  lassen  und  ohne  Unterbrechung  eine 
zweite  Lösung  durch  a  nachziehen.  Dieselbe  füllt  die  Röhre,  ohne  sich 
init  der  durch  sie  verdrängten  Flüssigkeit  zu  mischen,  wird  polarisiert, 
niacht  in  gleicher  Weise,  wie  beschrieben,  einer  dritten. Lösung  Platz, 
^nd  es  können  so  beliebige  Mengen  von  Zuckersäften,  welche  natürlich 
gehranchsfertig  bereit  stehen  müssen,  ohne  Wechsel  und  jedesmalige 
Keinigong  der  Röhre,  in  kürzester  Zeit  hintereinander  polarisiert  wer- 
<^eQ.    Man  liest  ab,  sobald  der  Apparat  ein  klares  Bild  zeigt. 

Anstatt  die  Lösungen  durch  die  Heberwirkung  des  Schlauches  b 

0  Zeitechiift  1891,  B.  338;  1892,  S.  277. 
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einzuziehen,  kann  man  sie  aucli  bei  a  eingielsen.  Für  solche  FälL 
erhält  der  Ansatz  a  einen  kleinen  Trichter  und  darunter,  zum  Schat; 
far  den  Apparat,  einen  vertieften  Teller  mit  seitlichem  Abflalsrobj 
durch  welchen  etwa  überflielsende  oder  verschüttete  FlOssigkeiteD  ab 
tropfen  können  ^). 

Umrechnung  der  Drehungsbeträge  der  verschiedenen 
Polarisation  sapparate. 

V  Ventzke«)      .     .  .  =  lfi932^  Laurent, 

V  Ventzke    .     .     .  .  =  0,3469»  Wild»)  (Kreisgrade), 
1»  Laurent    .     .     .  .  =  O,21670  Wild  (Kreisgrade). 

V  Laurent    .     .     .  .  =  0,6277°  Ventzke, 

V  Wild  (Kreisgrad)  .  =  4,6147»  Laurent, 

V  Wild  (&eisgrad)  .  =  2,8827»  Ventzke. 

V  Wild  (Kreisgrad)  .  =  7,5281»  Wild  (Zuckerskala), 
1»  Wild  (Zuckerskala)  .  =  0,1328»  Wild  (Kreisgrade). 

Speziflsohe  Qewiolitsmethode. 

Das  spezifische  Gewicht  oder  die  Dichte  eines  Körpers  ist  bekannt- 
lich die  Zahl,  welche  angibt,  wievielmal  ein  Körper  schwerer  ist  als 
ein  gleicher  Raumteil  Wasser  bei  -|-4»C.*),  und  auf  die  Ermittelung 
des  spezifischen  Gewichts  von  Zuckerlösungen  gründet  sich  die  zweite 
Methode  der  Zuckerbestimmung. 

Es  wird  dasselbe  um  so  grölser,  je  hoher  der  Prozentgehalt  an 
festem  Zucker  steigt.  Selbstverständlich  darf,  falls  die  Bestimmung  eine 
genaue  sein  soll,  die  betreffende  Lösung  neben  dem  Zucker  keine  anderen 
Stoffe  aufgelöst  enthalten,  da  dieselben  auf  das  spezifische  Gewicht  der 
Flüssigkeit  gleichfalls  von  Einfluls  sein  würden. 

Es  kann  die  Bestimmung  auf  verschiedene  Weise  geschehen.  Das 
einfachste  und  bequemste  Verfahren  ist  die  Benutzung  des  Skalen- 
Aräometers  oder  der  Spindel.  Dieses  Instrument,  dessen  gebräuch- 
lichste Form  die  Fig.  31  zeigt,  besteht  aus  einem  hohlen,  rings  ge- 
schlossenen Glaskörper,  der  in  seinem  oberen,  verjüngten  Teil  eine 
Papierskala  einschliefst  und  vermittelst  des  Gewichts  der  unten  befind- 
lichen, mit  Bleischrot  oder  Quecksilber  beschwerten  Kugel  beim  Ein- 
senken in  eine  Flüssigkeit  bis  zu  einer  gewissen   Tiefe   eintaucht   und 


*)  Die  Durchflufsröhre  ist  nur  für  wässerige  FJüssigkeiten  benutzbar, 
für  alkoholische  Lösungen  dagegen  wegen  der  unausbleiblichen  Bildung  von 
„Schlieren**  nicht  empfehlenswert. 

*)  Apparat  Soleil-Ventzke  und  Halbschattenapparat  mit  Keilkompen- 
sation  und  Ventzkescher  Skala  oder  deutsche  Apparate. 

■)  Polaristrobometer  von  Wild. 

*)  Oder  auch  das  Gewicht  eines  Kubikzentimeters,  ausgedrückt  in  Grammen. 


Spezifische  Gewichtsmethode.  55 

ichwimiDend  in   senkrechter  Lage  gehalten  wird.     Der  Gehrauch  der 
iiiometer  beroht  auf  dem  physikalischen  Gesetze,  dals  bei  gleichem 
Gewichte   zweier    verschiedener   Flüssigkeitsmengen   die   Ranmgrölsen 
derselben   oder   ihre  Volnmina    sich  umgekehrt    verhalten     Fig.  31. 
vie  ihre  spezifischen  Gewichte.    Je  gröfser  bei  gleichem 
Gewichte    die    Volumina,    desto    kleiner    sind    die 
spezifischen  Gewichte. 

Erfüllen  z,  B.  (bei  gleicher  Temperatur): 

100  g  konzentrierte  Schwefelsäure  einen  Raum  von  54,4  ccm, 
100  g  destilliertes  Wasser  einen  Raum  von   .     .  100,0    „ 
100  g  absoluter  Alkohol  einen  Raum  von      .     .  126,5    „ 

80  ist  das  Gewicht  eines  Kubikzentimeters  oder  das  spezi- 
fische   Gewicht    der    Schwefelsäure     -  .^t    =    1)84,    des 

04,4 

Hassers  -  ^  *-  =  1,00,  des  Alkohols  ^'^  =  0,79. 
100,0  126,5 

Wenn  ein  Körper  —  hier  das  Aräometer  —  in  einer 
Flüssigkeit  schwimmt,  so  ist  das  Gewicht  der  verdrängten 
Flüssigkeit  dem  Gewichte  des  schwimmenden  Körpers  gleich. 
Fin  nnd  derselbe  Körper  wird  mithin  in  Flüssigkeiten  von 
ungleicher  spezifischer  Schwere  eine  geringere  oder  gröfsere 
Menge  derselben  verdrängen  und  dadurch  mehr  oder  weniger 
tief  eintauchen.  Die  Einteilung  der  Skala  ermöglicht  aU- 
d^nn,  die  Tiefe  des  Einsinkens  in  Zahlen  auszudrücken. 

Senkt  man  eine  Spindel,  deren  gleichmälsig  ge- 
teilte Skala  die  Zahlen  der  spezifischen  Gewichte 
von  1,000  (dem  Punkte,  bis  wohin  die  Spindel  in  destil- 
liertem Wasser  einsinkt)  an  aufwärts  trägt,  in  eine  reine 
Zuckerlösung,  so  wird  sie  um  so  tiefer  einsinken,  ie  leichter 
die  Lösung  ist,  je  geringer  ihr  spezifisches  Gewicht,  je 
weniger  Zucker  sie  aufgelöst  enthält.  Aus  dem  an  der 
Spindel  abgelesenen  Betrage  des  spezifischen  Gewichts  läfst 
sich  alsdann  aus  genau  berechneten  Tabellen  der  Zuckergehalt  der  be- 
treffenden Lösung  in  Gewichtsprozenten  ablesen  und  feststellen. 

Aräometer  mit  in  dieser  Weise  geteilter  Skala  beilsen  rationelle 
<^er  spezifische  Gewichtsspindeln;  sie  sind  natürlich  für  reine 
Flüssigkeiten  jeder  Art  zu  gebrauchen.  Sie  geben  lediglich  das  spezi- 
fische Gewicht  der  geprüften  Lösung  an  und  unter  Hinzuziehung  von 
Tabellen,  welche  meistens  für  jeden  einzelnen  Fall  berechnet  werden 
Itöonen,  lälst  sich  aus  jenen  Zahlen  der  prozentische  Gehalt  des  ge- 
lösten Stoffes  ermitteln. 

Man  verlangt  jedoch  in  der  grotsen  Praxis  der  technischen  Gewerbe 
nach  Instrumenten,  welche  den  Gehalt  von  Flüssigkeiten  an  bestimmten 
aufgelösten  Stoffen  —  hier  den  Gehalt  an  Zucker  —  ohne  weiteres. 
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ohne  Hilfe  von  Tabellen  angeben.  Bezeichnet  man  zu  dem  Zweckj 
die  Skala  eines  Ar&ometers  derart,  dals  man  an  die  Stelle  der  Zahle^ 
für  die  spezifischen  Gewichte  den  diesen  Angaben  entsprechende^ 
Betrag  an  aufgelöstem,  reinem  Zucker  in  Gewichtsprozenten  schreibt,  sj 
erhält  man  dadurch  ein  besonderes  Aräometer  für  Zuckerflüasi^keiteij 
ein  sogen.  Saccharometer,  dessen  Benutzung  eine  Heranziehung  to^ 
TabeUen  unnötig  macht  und  den  Zuckergehalt  beliebig  starker,  reinej 
Lösungen  direkt  an  der  Skala  des  Instrumentes  ablesen  lälst. 

Hätte  man  z.  B.  eine  reine  Zuckerlösung  vom  spez.  Gew.  1,08,  s\ 
würde  die  Skala  des  Saccharometers  an  dem  Punkte,  bis  zu  welche» 
dasselbe  in  jene  Lösung  einsinkt,  die  Zahl  20,0  tragen  müssen  un^ 
somit  ausdrücken,  dafs  diese  Lösung  in  100  Gewichtsteilen  20,0  Teil< 
Zucker  aufgelöst  enthält.  Statt  der  Zahlen  1,06  oder  1,04  würde  maij 
am  Saccharometer  die  Zahlen  resp.  16,0  und  12,0  finden  und  somit  iij 
den  betreffenden  Flüssigkeiten  Lösungen  von  16,0  oder  12,0  Pro^ 
Zuckergehalt  Yor  sich  haben. 

Die  so  beschaffene  Saccharometerskala  ist  zuerst  von  Ballin^ 
eingeführt  und  später  you  Brix  aufs  neue  berechnet  und  kontrolliert! 
Man  nennt  daher  die  am  Saccharometer  abgelesenen  Grade  auch  gleiche 
bedeutend  Grade  nach  Balling  (Bg.)  oder  Brix  (Bx.),  die  Saccharo^ 
meter  selbst  meist  Brixspindeln^). 

Das  neben  diesen  Brixspindeln  in  den  Zuckerfabriken  viel  benutztd 

Aräometer  Yon  Beaum^  gibt  über  den  Zuckergehalt  einer  Lösung 

Fiff.  32.  ^oii^^Q  direkten  Aufschluls,  sondern   kann,  da  die    auf  der! 

J  Skala  Yerzeichneten  Grade  in  keinem  einfachen  Verhältnisse 
zu  dem  Zuckergehalt  Yerschiedener  Lösungen  stehen,  zum 
Zwecke  der  wirklichen  Gehaltsermittelung  nur  mit  Hilfe  von 
entsprechenden  Tabellen  benutzt  werden.  Es  ist  ein  nicht 
rationelles,  sogen,  empirisches  Aräometer.  Während  z.  B.  bei 
reinen  Zuckerlösungen  25,0^  Brix  auch  25,0  Proz.  Zucker 
bedeuten,  so  entsprechen  25,0^  Beaume  einem  Gehalt  Yon 
45,0  Proz.  Zucker. 

Die  Skala  der  gewöhnlichen  Spindel  für  FlüssigkeitenJ 
welche  schwerer  als  Wasser  sind,  konstruierte  Beaume  derart^ 
dafs  er  die  Kugel  seines  Instrumentes  so  stark  mit  Schrot  be- 
lastete, bis  es,  in  reines  Wasser  von  Zimmertemperatur  ein- 
getaucht, fast  bis  zur  Spitze  einsank.  Diesen  Punkt  bezeich- 
nete er  mit  0.  Er  senkte  dann  das  Instrument  in  eine  Lösung, 
welche  15  Proz.  Kochsalz  enthielt,  und  bezeichnete  diesen j 
Punkt  mit  15.  Den  Zwischenraum  teilte  er  in  15  gleiche 
Teile  und  setzte  die  Teilung  nach  unten  in  gleich  grofse 
Grade  fort  (Fig.  32).     Man  erfährt  somit  bei  Anwendung  der 
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^)  Die  zwischen  den  Graden  von  Balling  und  Brix  vorhandeDen ge- 
ringen unterschiede  haben  fiU*  die  Pi-axis  keine  Bedeutung. 
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Beanmespindel  zun&chst nur,  ob  eine  Zuckerlösung  spezifisch      Fig.  33. 
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schwer  oder  I.eicht,  dünn  oder  konzentriert  ist;  das  spezifische 
Gewicht  jBelbst  oder  Gehaltsprozente  gibt  sie  direkt  nicht  an. 

Für  feinere  Bestimmungen  oder  für  wissenschaftliche 
Zwecke  ist  dieses  Aräometer  nicht  geeignet. 

Bei  allen  arftometrischen  Bestimmungen  ist  es  durchaus 
erforderlich,  dals  die  zu  prüfenden  Flüssigkeiten  die  sogen.  4jo  '  ';^ 
Xormaltemperatur  besitzen,  d.  h.  diejenige,  welche  bei  der 
Anfertigung  und  Justierniig  des  betreffenden  Instrumentes 
eiDgehalten  worden  ist.  Es  befindet  sich  eine  dies- 
bezügliche Angabe  stets  auf  der  Skala  verzeichnet. 

Die  bisher  seit  langen  Jahren  in  der  Praxis  der  Zucker- 
fabrikation zumeist  üblich  gewesene  Normaltemperatur 
betrug  -|-  17,5^0.;  nach  den  Ton  den  Chemikerkongressen  j^y 
ra  Wien  und  Paris  (1898  und  1900)  und  demzufolge  auch 
TOD  der  internationalen  Kommission  für  einheitliche  Metho- 
den der  Zuckeruntersuchungen  angenommenen  Beschlüssen 
ut  diese  Temperatur  für  letztere  nunmehr  allgemein  auf 
+  20«  C.  festgesetzt  worden  0- 

Genaue  Instrumente  besitzen  zum  Zwecke  solcher 
Temperaturbeobachtung  während  des  Spindeins  ein  Thermo- 
meter Im  Innern  der  Spindel  selbst,  dessen  Skala  entweder, 
wie  Fig.  33  zeigt,  in  dem  dünnen  Teile,  dem  Halse  oder 
Stengel,  neben  der  anderweitigen  Einteilung,  oder  von  dieser 
getrennt  in  dem  unteren  Gefälse  des  Aräometers  angebracht 
worden  ist  (Fig.  35  a.  S.  59).  Beide  Einrichtungen  sind  in 
den  meisten  Fällen  natürlich  nur  für  durchsichtige  Flüssig- 
keiten geeignet. 

Weicht  die  zur  Untersuchung  gelangte  Flüssigkeit 
von  der  Normaltemperatur  ab,  so  mufs  sie  durch  Abkühlen 
oder  Anwärmen  dahin  gebracht  werden.  Man  stellt  das 
Gefäls,  welches  die  Flüssigkeit  enthält,  unter  Einführung 
eines  Thermometers    in  kaltes   oder   warmes  Wasser  und 

*)  «Auf  dem  intemationalen  Ghemikerkongrers  zu  Paris 
1896  sind  die  Wärmegrade  15*0.,  17,5<>  und  200C.  als  gleich- 
berechtigte Kormaltemperaturen  angenommen.  In  Deutschland 
ist  daraofhin  von  der  Kaiserl.  Normaleichungskommistiion ,  ent- 
sprechend den  dringenden  Wünchen  der  Zuckerchemiker,  für  die 
Saccharimeter  +  20®  C.  als  Normaltemperatur  und  für  die  Dichte 
diejenige  des  Wassers  bei  seiner  gröfsten  Dichte  als  Einheit  fest- 
gesetzt worden."  (Normaleichungskommission,  „Die  Dichte  u.  s.  w. 
von  Lösungen  reinen  Bohrzuckers  in  Wasser.**  Zeitschrift  1900, 
S.  997.)  Vergl.  auch:  Protokoll  der  dritten  Versammlung  der 
oben  gedachten  intemationalen  Kommission  zu  Paris  vom  24.  Juli 
1900.  Zeitschrift  1900,  8.  357.  Als  „Normaltemperatur"  ist  so- 
mit in  dem  ganzen  Umfange  des  Buches,  wenn  nicht  ausdrück- 
lich anders  bemerkt,  eine  solche  von  20^  C. '  zu  verstehen. 
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nimmt  die  SpindelnDg  erst  vor,  wenn  der  gewünschte  Temperaturgra^ 
in  der  ganzen  Flüssigkeitsmenge  gleichmälsig  erreicht  ist.  ' 

Annähernd  richtige,  für  technische  Zwecke  völlig  ausreichend^ 
Resultate  erhält  man  auch,  wenn  man  bei  TemperaturabweichuDgenJ 
sobald  sie  gewisse  Grenzen  nicht  überschreiten,  die  an  der  Brixspinde] 
abgelesene  Zahl  um  einen  gewissen  Betrag  korrigiert,  bei  niedrigerem 


Fig.  34. 


SifCeL 


lI5"Ccl. 


Temperatur   verkleinert,  bei  höherer  Temperatuii 
vergröbert. 

Eine  diesem  Zwecke  dienende  Tabelle  ist  von 
Gerlach  aufgestellt,  von  Stammer  in  verein- 
fachte Form  gebracht,  und  findet  sich  nebst  der 
Gebrauchsanweisung  auf  S.  87.  Sie  gilt  allerdings, 
wie  auch  die  nachstehend  beschriebene  Spindel,  für 
die  Temperatur  von  4-17,5^0.  i 

Um  jene  Tabelle  entbehrlich  zu  machen,  hat| 
Volquartz^)  eine  „Brixspindel  mit  Korrek- 
tion sskala"  konstruiert.  Die  Skala  des  in  deri 
Spindel  befindlichen  Thermometers  lätst  n&nilich  i 
nicht  Temperaturgrade,  sondern  gleich  diejenigen 
Beträge  ablesen,  welche  bei  der  jeweiligen  Tempe-  | 
ratur  der  geprüften  Flüssigkeit  zu  den  von  der 
Spindel  angezeigten  Brixgraden  zugezählt,  oder  | 
(wenn  unter  17,5®  C.)  von  ihr  abgezogen  werden  I 
müssen, um  Angaben  bei  Normaltemperatur  (1 7,5°  C.)  | 
zu  erhalten. 

Würde    z.  B.    die    Spindel   in    einer    heilsen 

Zuckerlösung  (von  etwa  50®  C),  wie  Fig.  34  zeiget, 

bis  zum  Teilstriche  10,0  einsinken,  also  10,0®  Brix 

anzeigen,  während  das  Quecksilber  des  Thernao- 

meters  gleichzeitig  auf  2,7  sich  stellt,  so  würde  die 

Lösung  bei  17,5®  C.  einen  Gehalt  von  10,0  +  2,7 

=  12,7®  Brix  haben. 

Je  nach  Art  und  Konzentration  der  zu  spindelnden  Flüssigkeit 

ist  das  Grölsenverhältnis  der  Korrekt ionsgrade  zueinander  verschieden, 

es  müssen  deshalb  die  Skalen  für  jede  Spindel  besonders  und  mit  Hilfe 

der  Gerl  ach  sehen  Tabelle  empirisch  eingeteilt  werden. 

Die  Genauigkeit  eines  Aräometers  ist  um  so  gröfser,  je  dünner 
im' .Vergleich  zu  dem  Volumen  des  ganzen  Instrumentes  die  Röhre  ist,    ' 
welche    die    Skala    einschliefst.      Die    einzelnen   Teilstriche  der  Skala 
werden  dadurch  weiter  voneinander  entfernt,  wodurch  die  Sicherheit 
der  Ablesung  wächst.  i 

Es  ist  bei  dem  Gebrauche  des  Aräometers  unerlälslich ,  dafs  das 
Instrument  frei  schwimme  und  die  Wände  des  Glaszylinders,  in  dem 


la 


0  Yolquartz,  Zeitschrift  1896,  S.  392. 


Spezifische  Oewichtsmethode. 


59 


man  die  WägnDg  vornimmt,  nicht  berühre.  Man  wählt  deshalb  die 
Zylinder  nicht  zu  eng.  Um  eine  senkrechte  Stellung  derselben  herbei- 
luführen,  stellt  man  sie,  gefüllt,  auf  einen  sogen.  Adjustiertisch, 
eine  Holz-  oder  Messingplatte,  mit  drei  Stellschrauben  versehen,  welche 
Fig.  35.  ™*^  ^°  entsprechender  Weise  einseitig  so  lange 
höher  oder  niedriger  schraubt,  bis  das  Aräo- 
meter frei  schwimmt  und  sein  oberer  Teil  genau 
aus  der  Mitte  der  Flüssigkeitsoberfläche  heraus- 
ragt (Fig.  35).  Das  Einsenken  der  Spindel  in 
die  Flüssigkeit  muls  langsam  und  so  vorsichtig 

;   Fig.  36. 


geschehen,  dals  der  über  der  Flüssigkeit  verbleibende  Teil  nicht  benetzt 
^d.  Man  liest  auf  der  Skala  in  der  Weise  ab,  dals  man  das  Auge 
in  gleiche  Höhe  mit  der  Oberfläche  der  Flüssigkeit  bringt  und  dann 
diejeDige  Zahl  nimmt,  deren  Teilstrich  mit  der  Oberfläche  eine  gerade 
Linie  bildet.  Die  Flüssigkeit  zieht  sich  rings  um  den  herausragenden 
Teil  des  Aräometers  etwas  in  die  Höhe ,  der  hier  erreichte  Standpunkt 
kommt  aber  beim  Ablesen  nicht  in  Betracht.  Man  hätte  demnach  auf 
obenstehender,  die  Wirklichkeit  absichtlich  übertreibender  Figur  (Fig.  36) 
20^,  nicht  etwa  17^  abzulesen. 

Die  Zylinder  nimmt  man  reichlich  hoch,  da  das  Aräometer  selbst 
bei  tiefstem  Einsinken  den  Boden  nicht  berühren  darf,  selbstverständ- 
lich müssen  beide  vor  dem  Gebrauche  rein  und  völlig  trocken  gehalten 
werden.     Man   füllt  die  Zylinder  bis  zu  einer  solchen  Höhe,  dafs  das 
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Fig.  37. 


Aräometer  bequem  einzusenken  ist  und  dafs  die  Flüssigkeit  (bei  schanii 
freien  Lösungen)  nicht  überflielst. 

Die  letztgenannte  Unannehmlichkeit  kann  durch  Yerwendang  voi 
Zylindern,  wie  sie,  nach  Angabe  von  Wioter  hergestellt,  die  Fig.  37  zei] 

vermieden    werden.      Von    dem    um   d 
Kopf  des  Zylinders  angeschmolzenen 
hftlter  wird  alle  überflietsende  oder  dun 
das  Aräometer  hinausgedrängte   Flüssi] 
keit  aufgenommen ,  so  dals  eine  Verui 
reinigung   des  Zylinders  selbst  oder  d< 
Arbeitstisches  u.  s.  w.  ausgeschlossen  istJ 
Eine  andere  Methode  zur  Bestimmuni 
des  spezifischen  Gewichts  ist  die  Wägungl 
mittels  des  Pyknometers.     Sie  ist  sehr 
genau  und  namentlich  da  anzuwenden,  wi 
man   yon   der    zu    prüfenden  Flüssigkeil 
nicht  eine  genügende  Menge  besitzt,  umj 
das  spezifische  Gewicht  mittels  der  Spin- 
del ermitteln  zu  können. 

Man    kann    für    yiele    Bestimmungen 
technischer  Art  als  Pyknometer  ein  reines 
und  YoUkommen  trockenes  50ccm-Kölb- 
eben  benutzen.     Man  wägt  (tariert)  das- 
selbe   auf    einer    guten,    hinreichend    genauen 
Wage,  füllt  genau  bis  zur  Marke  mit  der  be- 
treffenden Flüssigkeit,  welche  die  Normaltem- 
peratur besitzen  muls,  und  wägt  wieder.     Das 
durch  50  dividierte  oder  das  verdoppelte  und 
durch  100  dividierte  Gewicht  des  Inhaltes  ist 
gleich  dem  spezifischen  Gewicht  desselben. 

Beispiel:  Es  wiege: 

öOccm-Kölbchen  mit  Zuckerlösung      69,894  g, 
•50ccm-Kölbchen  rein  und  trocken        15,734  g, 

mithin  Gewicht  von  50  ccm  Zucker- 
lösung      54,160  g, 

und  deren  spezifisches  Gewicht: 


Fig.  38. 


54,160 
50 


oder 


54,160  X  2 
100 


=  1,0832. 


Für  sehr  genaue  Bestimmungen  bedient  man  sich  der  in  den 
Figuren  38  und  39  abgebildeten  Fläschchen.  Das  erstere  (Fig.  38) 
ist  derart  angefertigt  und  justiert,  dals  es  nach  dem  Einsetzen  des  mit 
einem  kleinen  Thermometer  versehenen  hohlen  und  rings  geschlossenen 
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Fig.  39. 


40 


35 


'^ 


16 


Gl&sstopfens  genau  einen  hanm  von  50,0  ccm  ^)  einschlierst.  Zur 
Kontrolle  der  Richtigkeit  wird  zunächst-  das  Gewicht  des  leeren  und 
trockenen  Gläschens  ermittelt  und  dasselbe  dann  mit  destilliertem 
Wasser  von  20^  C.  gefüllt.  Beim  Einsetzen  des  Stopfens  tritt  das  über- 
flüssige Wasser  aus.  Nach  sorgfältigem  Abtrocknen  muts  sich  bei  der 
abermaligen  Wägung  ein  Mehrgewicht  von  genau  49,859  g  2)  heraus- 
stellen. Zur  Ermittelung  des  spezifi- 
schen Gewichts,  z.  B.  einer  Zucker- 
lösung, füllt  man  diese  in  gleicher 
Weise  wie  das  Wasser  und  bei  gleicher 
Temperatur  ein,  reinigt  und  trocknet 
das  Fläschchen  rasch  und  sorgfältig 
aulsen  ab  und  wägt.  Die  nach  Abzug 
des  Gewichts  des  leeren  und  trockenen 
Pyknometers  verbleibende  Zahl  gibt, 
verdoppelt  und  durch  100  dividiert, 
direkt  das  spezifische  Gewicht  der  Flüs- 
sigkeit bei  20«  C. 

Beispiel: 

Gewicht  des  Pyknometers 

mit  Zuckerlösung  ....    90,838  g. 
Gewicht  des  Pyknometers, 

rein  und  trocken    ....    31,572  g, 

Gewicht  v.  50  ccm  Zucker- 
lösang 59,266  g, 

mitbin  ihr  spezifisches  Gewicht: 

59,266  X  2 

-  '  "^^  =  1,18532  bei  200  C. 

Das  Pyknometer,  Fig.  39,  besitzt 
«ine  etwas  andere  Einrichtung.  Hier 
muls  nach  der  Füllung  des  Gefäfses 
und  nach  dem  Einsetzen  des  Thermo- 
meters Ä,  welches,  wie  ersichtlich,  eine 
Temperaturbeobachtung  auch  bei  un- 
durchsichtigen Substanzen  gestattet, 
die  Flüssigkeit  bei  20° C.  auf  der  Marke  m  des  seitlichen,  oben  mit 
einem  kleinen  Stopfen  verschlielsbaren  Ansatzes  c  einstehen.    Erst  dann 


Kubikzentimeter.     Das  Fläschchen  würde 
d.  h.   also,   es   fafst   50 ccm 


*)  , Wahre"  oder  „metrische" 

^ie  Bezeichnung   tragen   müssen 

destillierte«  Wasser  von  +  4*  C.  und  ist  mit  Wasser   von   20°  C*.  ausgewogen. 
')  Siehe  S.  31.    Der  Baum  von  100  wahren  Kubikzentimetern  wird  aus- 
gefüllt von  99,7174  g  Wasser  von  20°  C.  in  Luft  mit  Messinggewichten  gewogen. 


20\ 
,50  ccm  —  ", 
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setzt  man  den  Stopfen  auf  and  wägt.     Auch  Pyknometer  dieser  Art 

können   au!  genau   50,0  com  WasserinLalt  bei  -jö'^*  jostiert    werden, 

h&afig  aber  fasten  sie  ein  beliebiges,  durch  sorgfältiges  Aus  wagen  zu 
ermittelndes  geringeres  Volumen. 

Hat  sich  bei  der  Kontrolle  des  einen  oder  des  anderen  Instrtunenl^a 
eine  unrichtige  Justierung,  eine  wesentliche  Abweichung  im  Gewichte 
des  WasserinhaJtes  bei  der  Normaltemperatur  herausgestellt,  oder  ist, 
wie  zumeist  der  Fall,  ein  bestimmter  Rauminhalt  überhaupt  nicht  vor- 
gesehen worden,  so  wird  bei  Benutzung  solcher  Instrumente  dann  die 
oben  angegebene  einfache  Berechnung  etwas  umständlicher. 

Beispiel:  Die  Kontrolle  des  Pyknometers  habe  ergeben,  dals 
dasselbe  bei  20^0.  nicht  50,0  ccm,  sondern  nur  49,5  ccm  Wasser  falst. 
Beträgt  nun: 

das  Gewicht  des  Pyknometers  mit  Zuckerlösung  .  .  90,245  gj 
das  Gewicht  des  Pyknometers,  rein  und  trocken  .  .  31,572  g, 
somit  das  Gewicht  von  49,5  ccm  Zuckerlösung     .     .     58,673  g', 

80  wäre  aozusetzen  49,5:58,673  =  1,000  :x,  und  demnach  auch  hier 

X  =  1,18532, 
das  gesuchte  spezifische  Gewicht  der  untersuchten  Lösung  bei  20^0. 

In  genauer  und  schneller  Weise,  zugleich  mit  verhältnismälsig 
geringen  Mengen  der  zu  prüfenden  Substanz,  lälst  sich  das  spezifische 
Gewicht  jeder  Art  von  Flüssigkeiten,  sobald  sie  nicht  zähflüssig  sind, 
durch  die  von  Westphal  verbesserte  und  vereinfachte  Mohrsche 
hydrostatische  Wage  ermitteln. 

Die  Anwendung  derselben  gründet  sich  auf  das  physikalische  Ge- 
setz, dals  die  Gewichtsverluste,  welche  ein  und  derselbe  Körper  beim 
Eintauchen  in  verschiedene  Flüssigkeiten  erleidet,  in  demselben  Ver- 
hältnisse stehen  wie  die  spezifischen  Gewichte  derselben.  Die  Einrich- 
tung dieser  Wage  und  ihr  Gebrauch  ist  aus  Fig.  40  ersichtlich. 

Der  auf  einer  feinen  Schneide  im  Achsenlager  H  ruhende  Balken 
befindet  sich  im  Gleichgewichte,  wenn  das  aus  einem  kleinen  Thermo- 
meter gebildete  Senkkörperchen  mittels  eines  sehr  feinen  Platindrahtes 
in  der  aus  der  Figur  ersichtlichen  Weise,  aber  in  der  Luft  frei  schwe- 
bend aufgehängt  worden  ist.  Sein  Gegengewicht  an  dem  anderen 
Balkenarme  bildet  die  daselbst  befindliche  Verstärkung  K  und  hierhin 
ist  auch  die  Zunge  der  Wage  verlegt. 

Die  Wage  steht  ein,  wenn  sich  die  bei  K  befindliche  Spitze  genau 
der  Spitze  J  am  Stativ  gegenüber  befindet  Es  ist  dazu  erforderlich, 
dals  der  FuTs  der  Wage  vollständig  horizontal  steht.  Mittels  der  bei  S 
angebrachten  Schraube,  welche  den  Adjustiertisch  entbehrlich  macht, 
läfst  sich  das  leicht  erreichen. 
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Zar  ErmitteluDg  des  spezifischen  Gewichts  einer  Flüssigkeit  lälst 
Dan  den  Senkkörper,  mit  welchem  zugleich  die  Richtigkeit  der  Tempe- 
ratur kontrolliert  wird,  in  der  aus  der  Figur  ersichtlichen  Weise  in  die 
Flüssigkeit  eintauchen  und  gleicht  den  dadurch  entstehenden  Gewichts- 
rerlufit  durch  Aufsetzen  resp.  Einhängen  der  heigegehenen  Reiter- 
j^wichte  ans. 

Die  beiden  grölsten  derselben ,  A  und  A^ ,  Fig.  40 ,  sind  je  gleich 
lern   Gewichte  des   durch  den   Senkkörper   verdrängten,   destillierten 


Flg.  4Ü. 


Wassers  von  15®C.O»  -^  ist  =  Vio  ^^n  J.,  0  =  Vioo  ^on  A^  und  in 
eine  der  Einkerbungen  des  Balkens  gehängt,  zeigen  dieselben  so  viel 
Zehntel  resp.  Hundertstel  an,  als  die  Ziffer  der  Einkerbung  beträgt. 
Häufig  wird  noch  ein  Reitergewicht  für  die  Tausendstel ,  also  für  die 
▼ierte  Dezimalstelle  mitgegeben. 

Senkt  man  den  Körper  in  destilliertes  Wasser  von  Normaltempe- 
ratur, so  steht  die  dadurch  aus  dem  Gleichgewichte  gebrachte  Wage 
wieder  ein,  wenn  das  Gewicht  A^  in  der  auf  Fig.  40  angegebenen  Weise 

^)  Westphal  hat  seinerzeit  hei  Justiening  seiner  Wagen  die  Tempe- 
ratur von  +  15,0"  C,  nicht  -j-  17,5®  C.  als  Normaltemperatur  gewählt. 
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Die  Wage  zeigt  alsdann  1,000,  das  spezifische 


0;747 


0,803 


angehängt  worden  ist. 
Gewicht  des  Wassers. 

Man  wird  demnach  bei  allen  Flüssigkeiten ,  welche  schwerer  wie 
Wasser  sind,  zunächst  das  Gewicht  Äi  einhängen  müssen  und  erst  dann 
den  weiteren  Ausgleich  mit  den  anderen,  die  folgenden  Dezimalen  er- 
gebenden Gewichten  suchen. 

Bei  Flüssigkeiten,  welche  ein  geringeres  spezifisches  Gewicht  wie 
Wasser  besitzen,  bleibt  Äi  fort  und  man  notiert  dann  0,....,  je  nach 
yjg  41^  der  Einhängung  der  anderen 

Gewichte. 

Die  Fig.  41  zeigt  einige 
Beispiele,  welche  die  Art  und 
Weise  der  Belastung  des 
Balkens  und  des  Gebrauches 
der  Reitergewichte  Teran- 
schaulichen. 

Eine  besondere  Beachtung 
beansprucht  die  Einsenkungs- 
tiefe  des  Thermometers,  da 
bei  verschieden  tiefer  Stel- 
lung desselben  erhebliche  Un- 
gleichheiten sich  ergeben. 
Westphal  hat  bei  Justierung 
seiner  Instrumente  stets  fest- 
gehalten, dafs  „nicht  allein 
die  Drahtdrehung,  son- 
dern noch  ein  dieserDre- 
hung  glefch  langes  Stück 
einfachen  Drahtes  sich 
in  der  Flüssigkeit  befin- 
det". Diese  Einsenkungs- 
tiefe,  wie  sie  die  Fig.  42  dar- 
stellt, ist  demnach  bei  jedem 
Gebrauche  der  Wage  einzu- 
halten. Vermöge  der  Ein- 
richtung, den  oberen  Teil  der  Wage  höher  oder  niedriger  —  mittels  der 
Schraube  P  (Fig.  40  a.  v.  S.)  —  stellen  zu  können,  ist  diese  Anforderung 
leicht  zu  erfüllen.  Die  letzten  Unterschiede  gleicht  man  schlielslich 
durch  Unterschieben  von  Kartenblättem  unter  den  Zylinder  aus. 

Nach  dem  Gebrauche  reinigt  man  das  Thermometer  und  den  sehr 
behutsam  zu  behandelnden  Platindraht  am  besten  durch  Einlegen  in 
eine  mit  Wasser  gefüllte  Schale.  Man  trocknet  durch  vorsichtiges  An- 
drücken von  Filtrierpapier. 

Die  Thermometer  -  Senkkörper  der  von  Westphal  konstruierten 
Wagen  besitzen  weder  eine  bestimmte  Normalschwere,  noch  ein  be- 


1,846 
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itimmtes  Yolamen.  Sie  faUen  bei  der  Herstel- 
lung bald  etwas  gröfser,  bald  etwas  kleiner  ans 
—  selbstyerstandlich  in  gewissen  Grenzen  — 
and  werden  also  dementsprechend  beim  Ein- 
tauchen in  eine  Flüssigkeit  bald  mehr,  bald 
feniger  von  derselben  verdrängen.  Infolge 
üeser  Ungleichheit  verlangt  aber  jeder  einzelne 
Senkkörper  einen  besonderen,  nur  für  ihn  allein 
Mssenden  Satz  von  Reitergewichten,  und  wenn 
las  Thermometer  zerbricht,  so  bedingt  die  Neu- 
)€schaffung  eines  solchen  auch  eine  neue  Justie- 
■UDg  des  Wagebalkens  betreffs  des  Gegengewich- 
ts K,  sowie  andere  Reitergewichte. 

Diese  Nachteile  werden  bei  dem  von  Rei- 
naiin  konstruierten  Thermometerkör- 
per, wie  ihn  Fig.  43  zeigt,  vermieden. 
Durch  sorgfältiges  Abschleifen  eines  an 
dem  unteren  Ende  des  Thermometers 
befindlichen  massiven  Glasansatzes  wer- 
den Volumen  und  Gewicht  des  ganzen 
Glaskörpers  so  justiert,  dafs  durch 
jenes  genau  5,0  g  destilliertes  Wasser 
^on  -i-15®C.  verdrängt  werden  und 
dieses  unter  15  g  beträgt.  Durch  ein 
am  oberen  Ende  des  Aufhängeplatin- 
drahtes  angebrachtes  Messingstück  M 
^rd  das  Gesamtgewicht  genau  auf 
15  g  gebracht. 

Auf  diese  Weise  ist  für  das  Thermo- 
meter eine  Normalgröfse  festgestellt 
ind  nach  einem  Zerbrechen  desselben 
^ann  leicht  Ersatz  geschafft  werden, 
ohne  dafs  eine  Änderung  des  Gegen- 
gewichtes am  Wagebalken,  also  eine 
^'eujastierung  desselben  erforderlich 
^äre.  Das  allen  diesen  Senkkörpern 
deichmälsig  gegebene  Volumen  bedingt 
aW  auch  nicht  nur  völlige  Gleichheit 
der  einzelnen  Reitergewichtssätze  sol- 
cher Wagen  unter  sich ,  sondern  auch 
die  genaue  Übereinstimmung  derselben 
^it  den  gewöhnlichen  Grammgewichts- 
sätzen der  analytischen  Wagen.  Da 
^^r  Thennometerkörper  genau  5,0  g 
»^wser  Terdrängt,  so  muls  die  Schwere 

^»Ähling,  Anleitung.    . 


Fig.  42. 


Fig.  43. 


66 


Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 


der  beiden  Reitergewichte  Ä  und  Ä'  (Fig.  40)  auch  je  5,0  g  betragei 
B  muls  =  0,5  g,  C  =  0,05  g  wiegen. 

Durch  diesen  letzteren  Umstand  ist  es  nun  auch  ermöglicht,  da 
spezifische  Gewicht  von  Flüssigkeiten  unter  Benutzung  des  Reimann 
sehen  Senkkörpers  auf  jeder  hinreichend  genauen,  d.  h.  noch  0,01, 
anzeigenden,  gleichschenkeligen,  analytischen  Wage  vermittelst  des  ge 
wohnlichen  Grammgewichtssatzes  ermitteln  zu  können.  Man  verfähi 
dabei  folgendermaßen:    An    den    Haken    der    einen   Schale   wird  in 

schwebend  der  Thermometerkörpe 
^^S'  44-  angebracht,  die  andere  Schale  mi 

dem  bekannten  Gewicht  desselbei 
=  15,0  g  belastet  Die  Wage  steh 
dann  genau  ein.  Taucht  man  dui 
den  Senkkörper  in  der  oben  bei  6e 
trachtung  der  W  e  s  t  p  h  a  1  schei 
Wage  beschriebenen  Weise  in  destil 
liertes  Wasser  von  -|-  15^  C.  ein 
während  der  die  Flüssigkeit  ent- 
haltende Glaszylinder  durch  ein« 
geeigrnete  Vorrichtung  so  gehalten 
wird,  dafs  die  Schwingungen  deil 
Wage  nicht  behindert  sind  (siehä 
auch  Fig.  45),  so  erleidet  der  Seuk- 
körper  einen  Gewichtsverlust  von 
5,0  g,  d.  h.  um  so  viel,  als  das  tod 
ihm  verdrängte  Wasser  wiegt  Man 
hat  somit,  um  das  gestörte  Gleichn 
gewicht  der  Wage  wieder  herzuH 
stellen,  die  betreffende  Schale  mit 
5,0  g  mehr  zu  belasten  und  findet 
dann  das  spezifische  Gewicht  des 
Wassers,  wenn  man  das  hinzuge- 
fügte Gewicht  durch  5  dividiert 
(oder  mit  2  multipliziert  und  das 
Komma  um   eine  Stelle  nach  links 

5.0 

rückt)  =  4-  =  1,000. 

5 

War  beispielsweise  der  Glaszylinder  anstatt  mit  W^asser  mit  einer 

Zuckerlösung  von  45  Pröz.  gef üllt  »''[so  würden  nunmehr  6,028  g  vix 

Gewichtsausgleichung  nötig  werden  und  das  spezifische  Gewicht  dieser 


i 


6,028 
5 


r   ("^'^ 


6,028  X  2") 

10     ; 


1,2056  e^ 


Flüssigkeit  bei   +  15<^C.   zu 

mittelt  worden  sein  ^). 

^)  Der  Bei  mann  sehe   Thermometerkörper  ist   patentiert.     Neben  dfia 
oben  beschriebenen  „Fünfgrammkörper",  welcher  also  bei  15g  Gewicht 
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Die  Thermometerkörper  von  Westphal  und  Reimann  besitzen 
ien  gemeinsamen  Übelstand,  dals  sie  bei  der  Untersuchung  undurch- 
Bchtiger  Flüssigkeiten  eine  Beobachtung  der  Temperatur  am  Senk- 
körper selbst  nicht  gestatten. 

Es  ist  deshalb  noch  einer  dritten  Konstruktion  Erwähnung  zu  tun, 
reiche  auch  diesem  Umstände  Rechnung  trägt.  Es  ist  dies  der  Senk- 
körper Ton  Rumann  nebst  dazu  gehörigem  Senkgefärs,  wie  ihn  Fig.  44 
aod    45    zeigen.       Hier  ^.     ^^ 

bestehen  die  Senkkörper 
ius  massiven  Glaskör- 
pern, deren  Volumina 
durch  Abschleifen  genau 
*u!  bestimmte  Gröfsen 
nach  Kubikzentimetern 
bergestellt  werden.  Es 
gibt  demnach  auch  hier 
&Dgramni-,  Zweigramm- 
und  Zehngrammkörper, 
welche  beim  Eintauchen 
je  1,  2  oder  10  g  Wasser 
Terdrängen  und  deren 
Reitergewichte  Ä  und  A' 
iTig.  39)  genau  bezw. 
1,0  g,  2,0  g  oder  10,0  g 
wiegen.  Von  einer  be- 
stimmten Schwere  seiner 
Senkkörper  hat  Ru- 
mann Abstand  genom- 
men; die  einschenke- 
iigen  Wagen  sind  ent- 
sprechend durch  die  am 
Balken  befindliche  Ver- 
stärkung justiert,  für  die 
Benutzung  des  Senkkör- 
pers an  zweischenkeli- 
gen,  analytischen  Wagen  werden  besondere,  zum  Anhängen  an  die 
andere  Schale  eingerichtete  Gegengewichte  mitgegeben.  Das  Senk- 
gefäls  ist  für  Aufnahme  eines  kleinen  Thermometers  ^entweder  (Fig.  44) 


lilllllli.j:i:' 


o,ög  Wasser  verdrängt,  werden  auch  noch  „Einglrammkörper^und  „Zehn- 
grammkörper"  hergestellt  Jene  besitzen  eine  Normalachwere  von  5,0  g 
und  verdrängen  1,0  g  Wasser,  diese  wiegen  30  g  und  verdrängen  10,0  g  Wasser. 
Demgemäfs  ergeben  die  bei  dem  Eingrammkörper  zuzufügenden  Gewichts- 
^rä«  direkt  das  spezifische  Gewicht  der  untersuchten  Flüssigkeit,  bei  dem 
^liDCTammkörper  mufs  eine  Division  der  erhaltenen  Zahl   durch  10  statt- 
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mit  einer  seitlichen  Ausbauchung  oder,  weniger  empfehlenswert  (Fig.  45), 
mit  einem  beiderseits  offenen  Ansatz  versehen. 

Wie  ersichtlich,  taucht  bei  beiden  Einrichtungen  das  Quecksilber- 
gefäts  des  Thermometers  tief  ein,  während  die  Skala  erst  aufserhalb 
der  Flüssigkeit  beginnt,  so  dals  die  Temperaturbeobachtung  auch 
undurchsichtiger  Flüssigkeiten  keine  Schwierigkeiten  bietet. 

Der  Gebrauch  der  ein  schenkeligen  Wage  von  Rum  an  n  ist  dem 
der  Westp halschen  Wage  völlig  gleich,  die  Art  und  Weise  der  Be- 
nutzung des  Senkkörpers  und  des  Senkgefäfses  bei  zweischenkeligen, 
analytischen  Wagen  und  vermittelst  der  gewöhnlichen  Grammgewichte 
erläutert  neben  dem,  was  bei  dem  Reim  an n  sehen  Thermometerkörpef 
darüber  gesagt  ist,  die  Fig.  45.  An  den  Haken  der  einen  Schale 
wird  der  Senkkörper,  an  den  Haken  der  anderen  (in  der  Figur  nicht 
sichtbar)  das  Gegengewicht  angebracht.  Eine  mit  drei  Fülsen  verJ 
sehene  Brücke,  welche  über  die  frei  bewegliche  Schale  gesetzt  wirdj 
trägt  das  Senkgefäfs.  Nach  dem  Eintauchen  des  Glaskörpers  in  diä 
Flüssigkeit  regelt  man  seine  Schwimmtiefe  mittels  der  am  oberen  End^ 
des  Drahtes  befindlichen  Rolle  22,  welche  ein  Auf-  und  Abwickeln 
desselben  gestattet,  und  bewirkt  durch  Aufsetzen  entsprechende! 
Gewichte  auf  die  unter  der  Brücke  befindliche  Schale  die  Wieder^ 
herstellung  des  gestörten  Gleichgewichtes.  Man  findet  so  direkt  da^ 
Gewicht  der  vom  Senkkörper  verdrängten  Menge  Flüssigkeit  und  dami< 
nach  der  oben  beim  Reim  an  n  sehen  Senkkörper  angegebenen  Weise 
das  spezifische  Gewicht  derselben. 

Ist  nach  der  einen  oder  anderen  der  soeben  beschriebenen  Methoden 
das  spezifische  Gewicht  oder  die  Dichte  einer  reinen  Zuckerlösung  fest- 
gestellt, so  lätst  sich  aus  der  nachstehenden,  von  der  Normaleichungs- 
kommission  des  Deutschen  Reiches  neu  veröffentlichten  Tabelle  I  ^)  dei 
jenem  Betrage  entsprechende  Prozentgehalt  der  Lösung  an  reinem 
Zucker,  oder  —  was  gleichbedeutend  ist  —  die  Angabe  der  „Grad^ 
Brix"  dieser  Flüssigkeit  ohne  weitere  Rechnung  ablesen.  Die  Tabelle 
ist  für  die  Normaltemperatur  von  -|-  20®  C.  unter  Zugrundelegung  dei 
Dichte  des  Wassers  bei  -|-  4^C.  berechnet. 

Der  Gebrauch  der  Tabelle  ist  leicht  verständlich.  Die  „Rohrzucker 
Prozente"  oder  „Grade  Brix"  sind  in  der  ersten,  senkrechten  Spalte 
links,  die  dazu  gehörigen  Zehntel  in  der  obersten  wagerechten  Spalt^ 
aufzusuchen.  Im  Schnittpunkte  der  von  diesen  beiden  Zahlen  gezogenen 
Linien  trifft  man  die  ihnen  entsprechende  Angabe  für  das  spezifische 
Gewicht.  Einem  Gehalte  von  10,0  Proz.  Rohrzucker  entspricht  z.  ß 
eine  Dichte  von  1,038143,  einem  Gehalte  von  10,5  Proz.  eine  Dicht^ 
von  1,040212  der  betr.  reinen  Lösung;  einem  spezifischen  Gewicht^ 
von  1,352857  (S.  72,  letzte  Spalte  rechts)  entspricht  ein  Gehalt  an 
Zucker  von  70,9  Proz.  oder  70,9®  Bx. 

*)  Normaleichungskommission:  „Die  Dichte,  Ausdehnung  und  Kapillarität 
von  Lösungen  reinen  Rohrzuckers  in  Wasser."     Zeitschrift.  1900,  S.  1123. 
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Anschliersend  an  die  Tabelle  I  findet  sich  im  Nachstehenden  auch 
die  ältere,  derseit  von  Mategczek^  und  Scheibler')  berechnete 
Yergleichstabelle  II  wieder  abgedruckt,  welche  neben  der  Graden 
nach  Brix  auch  die  entsprechenden  Grade  der  Beaum^-Spindel  an- 
gibt und  deren  Angaben  sich  auf  die  Temperatur  von  -|-  17,5*^  C. 
beziehen.  (Ablesungen  bei  anderen  Temperaturen  bedürfen  einer 
Korrektion  nach  Tabelle  III,  S.  87.) 

Die  Tabelle  II  gibt,  wie  ersichtlich,  in  den  mit  „Grade  Beaunie^ 
überschriebenen  beiden  Spalten  zweierlei  Werte  an,  und  zwar  sogen, 
„neue^  und  „alte**  Grade,  deren  Unterschied  bei  den  niederen  Graden 
gering  ist,  bei  den  höheren  schliefslich  bis  zu  I^  steigt,  am  ^welchen 
Betrag  die  „alten**  Grade  geringer  ausfallen  als  die  „neuen". 

Bereits  im  Jahre  1870  hat  Gerlach«)  die  Unrichtigkeit  derjenigen 
arithmetischen  Formel  nachgewiesen,  welche  seiner  Zeit  von  Brix*)  be- 
nutzt worden  war,  um  die  Zahlen  werte  für  „spezifisches  Gewicht**  in 
„Grade  Beaume",  behufs  Hemtellung  einer  Yergleichstabelle  beider 
Werte,  umzurechnen. 

Aus  dieser  veralteten,  von  Brix  herrührenden  Tabelle  stammen 
die  sogen,  „alten*^  Grade  Be au me  her,  welche  also  nachgewiesener- 
malsen  unrichtig  sind. 

Auf  Grund  der  von  Gerlach  damals  aufgestellten  neuen  Um- 
rechnungsformel, welche  die  früher  gemachten  Ungenauigkeiten  ver- 
mied, sind  nun  später  von  Mategczek  und  Scheibler  neue  Vergleichs- 
tabellen  ausgerechnet  worden,  und  die  in  diesen  Tabellen  verzeichneten 
Angaben  für  „Grade  Beaume^  nennt  man  deshalb  „neue*'  Grade. 
Sie  haben  vor  den  „  alten  **  den  Vorzug  der  Richtigkeit. 

Der  Handel  hat  an  der  allbekannten  Unrichtigkeit,  der  „alten*" 
Grade  trotzdem  keinen  Anstofs  genommen  und  verlangt  bei  den 
Handelsanal jsen  von  Melassen  die  bezüglichen  Angaben  noch  immer 


*)  Zeitschrift  1865,  8.  580;  3  874,  8.  827. 

')  Unter  den  tatsächlichen  Verhältnissen  ist  nicht  anzunehmen,  dafs  die 
praktische  Einführung  der  durch  die  neuen  Grundlagen  bedingten  Tabelle  I 
sich  schnell  vollzieht.  Die  überall  vorhandenen  älteren,  für  die  nun  ver- 
lassene Temperatur  von  17,5°  C.  hergestellten  Mefsgeräte  und  ^t  ihnen  die 
alten  Tabellen  werden  sich  vermutlich  noch  lange  im  Gebrauch  behaupten. 
Aus  diesem  Grunde  hat  sich  der  Verfasser  nicht  entschliefsen  können ,  die 
alte  Tabelle  II  schon  jetzt  an  dieser  Stelle  wegfallen  zu  lassen.  —  Bei  Be- 
nutzung der  neuen  Tabelle  I  werden  die  ermittelten  Brizgrade  etwas  höher, 
die  scheinbaren  Quotienten  somit  etwas  niedriger  ausfallen.  'Einem  spezi- 
fischen Gewicht  von  1,1764  entsprechen  z.B.  nach  der  alten  Tabelle  39,4*  Bx-, 
,  nach  der  neuen  40,0^  Bx.  Ist  das  spezifische  Gewicht  von  Melawen  za 
ermitteln  und  in  Brix-  oder  Beaum^graden  anzugeben,  so  würde  einem 
spezifischen  Gewichte  von  1,409061  nach  der  neuen  Tabelle  79,6®  Brix  (oder 
42,1®  B^.  [alte  Grade]),  nach  der  alten  Tabelle  79,0®  Brix  (oder  41,8®  B6.  [alte 
Grade])  entsprechen. 

•)  Zeitschrift  1870,  S.  706. 

*)  Paselbst  1854,  8.  304. 
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als  „alte  Grade^  ausgedrückt.  Ans  diesem  Grunde  haben  die  „alten 
Grade**  in  der  Tabelle  II  auch  jetzt  noch  nicht  übergangen  werden 
können. 

Tabelle    II 
zum    Vergleich    zwischen   Gewichtsprozenten   oder   Graden  nach 
Brix.,  spezif iscbem  Gewicht  und  Graden  nach  Beaum^  für  reine 
Zivckerlösungen  von  0  bis  95  Prozent. 
(Temperatur:  17,5®  Celsius.) 


s  ^  1 

Spezifisches 
Qewicht 

Grade 
Beaum^ 

Gewichts- 
prozente 
Zucker  oder 
Grade  Brix 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beaum^ 

^      2sao 

neue 

alte 

neue 

alte 

o,o 

1,00000 

0,0 

0.0 

3,5 

1,01371 

2,0 

1,9 

0,1 

1,00038 

0,1 

0,1 

3,6 

1,01411 

2,0 

2,0 

0,2 

1,00077 

0,1 

0,1 

3,7 

1,01451 

2,1 

2,0 

0,3 

1,00116 

0,2 

0,2 

3,8 

1,01491 

2,2 

2,1 

0,4 

1,00155 

0.2 

0,2 

3,9 

1,01531 

2,2 

2,2 

0,5 

1,00193 

0,3 

0,3 

4,0 

1,01570 

2,3 

2,2 

0,6 

1,00232 

0,3 

0.3 

4,1 

1,01610 

2,3 

2,3 

0.7 

1,00271 

0,4 

0,4 

4,2 

1,01650 

2,4 

2,3 

0,8 

1,00310 

0,45 

0,4 

4,3 

1,01690 

2,4 

2,4 

0,9 

1,00349 

0,5 

0,5 

4,4 

1,01730 

2,5 

2,4 

i,o 

1,00388 

0,6 

0,55 

4,5 

1,01770 

2,55 

2,5 

1.1 

1,00427 

0,6 

0,6 

4,6 

1,01810 

2,6 

2,6 

1,2 

1,00466 

0,7 

0,7 

4,7 

1,01850 

2,7 

2,6 

1,3 

1,00505 

0,7 

0,7 

4,8 

1,01890 

2,7 

2,7 

1,-* 

.  1,00544 

0,8 

0,8 

4,9 

1,01930 

2,8 

2,7 

1,5 

1,00583 

0,85 

0,8 

5,0 

1,01970 

2,8 

2,8 

1,6 

1,00622 

0,9 

0,9 

5,1 

1,02010 

2,9 

2,8 

1,7 

1,00662 

1^ 

0,9 

5,2 

1,02051 

2,95 

2,9 

1,S 

1,00701 

1,0 

1,0 

5,3 

1,02091 

3,0 

2,9 

1,9 

1,00740 

1,1 

1,05 

5,4 

1,02131 

3,1 

3,0 

2,0 

1,00779 

1,1 

1,1 

5,5 

1,02171 

3,1 

3,0 

2,1 

1,00818 

1,2 

1,2 

5,6 

1,02211 

3,2 

3,1 

2,2 

1,00858 

1,2 

1,2 

5,7 

1,02252 

3,2 

3,2 

2,3 

1,00897 

1,3 

1,3 

5,8 

1,02292 

3,3 

3,2 

2,4 

1,00936 

1,4 

1,3 

5,9 

1,02333 

3,35 

3,3 

2,5 

1,00976 

1,4 

1,4 

6,0 

1,02373 

3,4 

3,3 

2,6 

1,01015 

1,5 

1,4 

6,1 

1,02413 

3,5 

3,4 

2,7 

1,01055 

1,5 

1.5 

6,2 

1,02454 

3,5 

3,4 

2,8 

1,01094 

1,6 

1,55 

6,3 

1,02494 

3,6 

•    3,5 

2,9 

1,01134 

1,6 

1,6 

6,4 

1,02535 

3,6 

3,6 

3,0 

1,01173 

1,7 

1.7 

6,5 

1,02575 

3,7 

3,6 

3,1 

1,01213 

1,8 

1,7 

6,6 

1,02616 

3,7            3,7 

3,2 

1,01252 

1.8 

1,8 

6,7 

1,02657 

3,8      1     3,7 

3,3 

1,01292 

1»9 

1,8 

6,8 

1,02697 

3,9            3,8 

3,4 

1,01332 

1,9     ] 

1,9 

6,9 

1,02738 

3,9 

3,8 
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Tabelle  IL 

(FortsetzuDg.) 

5  5 'S 'S 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beaum^ 

'S  §  «  ® 

NO 

Spezifisches 
Gewicht 

Gi-ade 
Beaume 

IMI 

NO 

neue 

alte 

neue 

alte 

7,0 

1,02779 

4,0 

3,9 

11,1 

1,04473 

6,3 

6,2 

7,1 

1,02819 

4,0 

3,9 

11,2 

1,04515 

6,3 

6,2 

7,2 

1,02860 

4,1 

4,0 

11,3 

1,04557 

6,4 

6,3 

7,3 

1,02901 

4,1 

4,1 

11,4 

1,04599 

6,5 

6,3 

7,4 

1,02942 

4,2 

4,1 

11,5 

1,04641 

6,5 

6,4 

7,5 

1,02983 

4,25 

4,2 

11,6 

1,04683 

6.6 

6,4 

7,6 

1,03024 

4,3 

4,2  ' 

11,7 

1,04726 

6,6 

6,5 

7,7 

1,08064 

4,4 

4,3 

11,8 

1,04768 

6,7 

6,55 

7,8 

1,03105 

4,4 

4,8 

11,9 

1,04810 

6.7 

6,6 

7,9 

1,03146 

4,5 

4,4 

12,0 

1,04852 

6,8 

6,7 

8,0 

1,03187 

4,5 

4,4 

12,1     . 

1,04894 

6,8 

6,7 

8,1 

1,03228 

4,6 

4,5 

12,2 

1,04937 

6.9 

6,8 

8,2 

1,03270 

4,6 

4,6 

12,3 

1,04979 

7,0 

6.8 

8,3 

1,03311 

4,7 

4,6 

12,4 

1,05021 

7,0 

6,9 

8,4 

1,03352 

4,8 

4,7 

12,5 

1,05064 

7,1 

6,9 

8,5 

1,03393 

4,8 

4,7 

12,6 

1,05106 

7,1 

7,0 

8,6 

1,03434 

4,9 

4,8 

12,7 

1,05149 

7,2 

7,05 

8,7 

1,03475 

4,9 

4,8 

12,8 

1,05191 

7,2 

7,1     . 

8,8 

1,03517 

5,0 

4,9 

12,9 

1,05233 

7,3 

7,-2 

8,9 

1,03558 

5,0 

4,9 

13,0 

1,05276 

7.4 

7,3 

9,0 

1,03599 

6,1 

5,0 

13,1 

1,05318 

7,4 

7,3 

9,1 

1,03640 

5,2 

5,05 

13,2 

1,05361 

7,5 

7,3 

9,2 

1,03682 

5,2 

5,1 

13,3 

1,05404 

7,5 

7,4 

9,3 

1,03723 

5,3 

5,2 

13,4 

1,05446 

7,6 

7,4 

9,4 

1,03765 

5,3 

5,2 

13,5 

1,05489 

7,6 

7,^* 

9,5 

1,03806 

5,4 

5,3 

13,6 

1,05532 

7,7 

7,5 

9,6 

1,03848 

5,4 

5,3 

13,7 

1,05574 

7,75 

7,6 

9,7 

1,03889 

5,5 

5,4 

13,8 

1,05617 

7r8 

7,65 

9,8 

1,03931 

5,55 

•  5,4 

13,9 

1,05660 

7,9 

7,7 

9,9 

1,03972 

5,6 

5,5 

14,0 

1,05703 

7,9 

7,8 

10,0 

1,04014 

5,7 

5,55 

14,1 

1,05746 

8,0 

7,8 

10,1 

1,04055 

5,7 

5,6 

14,2 

1,05789 

.  B,0 

7,9 

10,2 

1,04097 

5,8 

5,7 

14,3 

1,05831 

8,1 

7,9 

10,3 

1,04139 

5,8 

5,7 

14,4 

1,05874 

8,1 

8,0 

10,4 

1,04180 

5,9 

5,8 

14,5 

1,05917 

8,2 

8,0 

10,5 

1,04222 

5,9 

5,8 

14,6 

1,05960 

8,8 

8,1 

10,6 

1,04264 

6,0 

5,9 

14,7 

1,06003 

8,8 

8,15 

10,7 

1,04306 

6,1 

5,9 

14,8 

1,06047 

8,4 

8,2 

10,8 

1,04348 

6,1 

6,0 

14,9 

1,06090 

8,4     • 

8.3 

10,9 

1,04390 

6,2 

6,05 

15,0 

1,06133 

8,5     ■ 

S,S 

11,0 

1,04431 

6,2 

6,1 

15,1 

1,06176 

8,5 

8,4 

Spezifische  Gewichtsmethode. 
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Tabelle  IL     (FortsetzriDg.) 


•   tu 

Spezifisches 

Grade 
Beaum^ 

*^    N    S    Q> 

SpezißFches 

Grade 
Beaum^ 

NO 

Gewicht 

neue 

alte 

tsd5 

Gewicht 

neue 

alte 

15,2      1 

1,06219 

8,55 

8,4 

19,3 

1,08017 

10,9 

10,7 

15,3 

1,06262 

8,6 

8,5 

19,4 

1,08062 

-10,9 

10,7 

15,4      , 

1,06306 

8,7 

8.5 

19,5 

1,08106 

11,0 

10,8 

15.5 

1,06349 

8,8 

8,6 

19,6 

1,08151 

11,1 

10,85 

15,6 

1,06392 

8,8 

8,65 

19,7 

1,08196 

11,1 

10,9 

15,7 

1,06436 

8,9 

8,7 

19,8 

1,08240 

11,2 

11,0 

15,8 

1,06479 

8,9 

8,8 

19,9 

l',082fe5 

11.2 

11,0 

15,9 

1,06522 

9,0 

8,8 

20,0 

1,08329  - 

IM 

11,1 

16,0 

1,06566 

9,0 

8,9 

20,1 

1,08374 

11,3 

11,1 

16,1 

1,06609 

94 

8,9 

.    20.2 

1,08419 

11,4 

11,2 

16,2 

1,06653 

9,2 

9,0 

20,3 

1,08464 

11,5 

11,2 

16,3 

1,06696 

9,2 

9,0 

20,4 

1,08509 

11,5 

11,3 

16,4 

1,06740 

9,3 

9,1 

20,5 

1,08553 

11,6 

11,3 

16,5 

1,06783 

9,3 

9,1 

20,6 

1,08599 

11,6 

11,4 

^    16,6 

1,06827 

M 

9,2 

20,7 

1,08643 

11,7 

11,45 

16,7 

1,06871     • 

9,4 

9,25 

20,8 

1,08688 

11,7 

11,5 

16,8 

1,06914 

9.5 

9,3 

20,9 

1,08733 

11,8 

11,6 

16,9 

1,06968 

9,5 

9,4 

21,0 

1,08778 

11,8 

11,6 

17,0 

1,07002 

^,6 

9,4 

21,1 

1,08824 

11,9 

11,7 

17,1 

1,07046    •*' 

9:7 

9,5 

21,2 

1,08869 

11,95 

11,7 

17,2 

1,07090 

9,7 

9,5 

21,3 

-    1,08914 

12,0 

11,8 

17,3 

1,07133 

9,8 

9,6 

21,4 

1,08959 

12,0 

11,8 

17,4 

1,07177 

9,8 

9,6 

21,6 

1,09004 

12,1 

11,9 

17,5 

1,07221 

9,9 

9,7 

21,6 

1,09049 

12,1 

11,95 

17,6 

1,07265 

9,9 

9,75 

21,7 

1,09095 

12,2 

12,0 

17,7 

1,07309 

10,0 

9,8 

21,8 

1,09140 

12,3 

12,05 

17,8 

1,07353 

10,0 

9,9 

21,9 

1,09185 

12,3 

12.1 

17,9 

1,07397 

10,1 

9,9 

22,0 

1,09231 

12,4 

12,2 

18,0 

1,07441    . 

10,1 

10,0 

22,1 

1,09276 

12,5 

12,2 

18,1 

1,07485 

10,2 

10,0 

22,2 

1,09821 

12,5 

12,3 

18,2^ 

1,07530 

10,3 

10,1 

22,3 

1,09367 

12,6 

12,3 

18,3' 

1,07574 

10,3 

■  10,1 

22,4 

1,09412 

12,6 

12,4 

18,4 

1,07618 

10,4 

10,2 

22,5 

1,09458 

12,7 

12,4 

18,5 

1,07662 

10,4 

10,2 

22,6 

1,09503 

12,7 

12,5 

18,6 

1,07706 

10,5 

10,3 

22,7 

1,09549 

12,85 

12,55 

18,7 

1,07751 

10,5 

10.35 

22,8 

1,09595 

12,8 

12,6 

18,8 

1,07795 

10,6 

10,4 

22,9 

1,09640 

12,9 

12,7 

18,9 

!       1,07839 

10,6 

10,5 

23,0 

1,09686 

13,0 

12,7 

19,0 

1,07884 

10,7 

10,5 

23,1 

1,09732 

13,0 

12,8 

19,1 

1,07928 

10,8 

10,6 

28,2 

1,09777 

13,1 

12,8 

19.2 

1,07973 

10,8 

10,6 

23,3 

1,09823 

18,1 

12,9 
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Tabelle  II.     (Fortsetzung.) 


Spezifisches 

Grade 
Beaum^ 

GewichU- 

prozeute 

Zucker  oder 

Grade  Brix 

Spezifisches 

Grade 
Beaume 

INI 

NO 

Gewicht 

neue 

alte 

Gewicht 

neue 

alte 

23,4 

1,09869 

13,2 

12,9 

27,5 

1,11776 

15,5 

15,2 

23,5 

1,09915 

13,2 

13,0 

27,6 

1,11824 

15,5 

15,2 

23,6 

1,09961 

13,3 

13,0 

27,7 

1,11871 

15,6 

15,3 

23.7 

1,10007 

13,3 

13,1 

27,8 

1,11918 

15,6 

15,3 

23,8 

1,10053 

13,4 

13,15 

27,9 

1,11965 

15,7 

15,4 

23,9 

1,10099 

13,5 

13,2 

28,0 

1,12013 

15,7 

15,4 

24,0 

1,10145 

13,5 

13,3 

28,1 

1,12060 

15,8 

15,0 

24,1 

1,10191     • 

13,6 

13,3 

s      28,2 

1,12107 

15,8 

15,55 

24,2 

.  1,10237 

13,6 

13,4 

28,3 

1,12155 

15,9 

15,6 

24,3      , 

.    I,i0283 

13,7 

13,4 

28,4 

1,12202 

16,0 

15,7 

24,4. 

1,10329 

13,7 

13,5 

28,5 

1,12250 

16,0 

15,7 

24,5. 

*' 1,10375 

13,8 

W,5 

28,6 

1,12297 

16,1 

15,8 

24,6 

.       1,10421 

13,« 

18,6 

28,7 

1,12345 

16,1 

15,8 

24,7 

1,10468 

13,9 

*8,6 

28,8 

1,12393 

16,2 

15,9 

24,8 

l,a0514 

44,0 

13,7 

28,9 

1,12440 

16,2 

15,9 

24,9 

1,10560 

.14,0 

13,75 

29,0 

1,12488 

16,3 

16,Ü 

25,0 

1,10607 

14,1 

13,8 

29,1 

1,12536 

16,3 

16,0 

25,1 

1,10653 

14,1 

13,9 

29,2 

1,12583 

16,4 

16,1 

25,2  . 

1,10700 

14,2 
^    14,2 

13,9 

29,3 

1,12631 

16,5 

16,1 

25,3     . 

1,10746  ; 

14,0 

29,4 

1,12679 

16,5 

16,2 

25,4 

1-,1079^. 

14,3 

14,0 

29,5 

1,12727 

16,6 

16,25 

25,5 

1,10839    ■ 

14.3 

14,1 

29,6 

1,12775 

16,6 

16,3 

25,6 

-   1,10886 

14,4 

14,1 

29,7 

1,12823 

16,7 

16,4 

25,7 

1,10932 

14,5 

14,2 

29,8 

1,12871 

16,7 

16,4 

25,8 

1,10979 

14,5 

14,2 

29,9 

1,12919 

16,8 

16,5 

25,9 

1,11026 

14,6 

14,3 

30,0 

1,12967 

16,8 

16,5 

26,0 

1,11072 

14,6. 

_  14,35 

30,1 

1,13015 

16,9 

16,6 

26,1 

1,11119 

14,7 

14/4 

30,2 

1,13063 

16,95 

16,6 

26,2 

1,11166 

14,7 

14,5 

30,3 

1,13111 

17,0 

16,7 

26,3 

1,11213 

14,8 

14,5 

30,4 

1,13159 

17,1 

16,7 

26,4 

1,11259 

14,85 

14,6 

30,5 

1,13207 

17,1 

16,8 

26,5 

1,11306 

14,9 

14.6 

30,6 

1,13255 

17,2 

16,85 

26,6 

1,11353 

15,0 

14.7 

30,7 

1,13304 

17,2 

16,9 

26,7 

1,11400 

15,0 

14,7 

30,8 

1,13352 

17,3 

17,0 

26,8 

1,11447 

15,1 

14,8 

-   30,9 

1,13400 

17,3 

17.0 

26,9 

1,11494 

15,1 

14,8 

31,0 

1,13449 

17,4 

17,1 

27,0 

1,11541 

15/2 

14,9 

31,1 

1,13497 

17,45 

17,1 

27,1 

1,11588 

15,2 

14,9 

31,2 

1,13545 

17,5 

17,2 

27,2 

1,11635 

15,3 

15,0 

31,3 

1,13594 

17,6 

17,2 

27,3 

1J1682 

15,3 

15,1 

31,4 

1,13642 

17,6 

17,3 

27,4 

1,11729 

15,4 

15,1 

31,5 

1,13691 

17,3 

SpezifiBche  Oewichtsmethode. 
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Tabelle  U. 

(Fortsetzung.) 

;  J--i 

Grstde 

^  a  °  CO 

Grade 

Spezifisches 

Bea 

um^ 

Spezifisches 

Beaum6 

•  s  S  ^   ' 

Gewicht 

Gewi( 
proz« 
uckei 
rade 

Gewicht 

►  ^    4>    5- 

1 

•  =  t*  c 

neue 

alte 

neue 

alte 

Sw 

ESIO 

;n,6 

1,13740 

17,7 

17,4 

35^ 

1,15760 

20,0 

19,6 

ol,7 

1,13788 

1  17,8 

17,4 

35,8 

1,15810 

20,0 

19,65 

31,S 

1,13837 

i   17,8 

17,5 

35,9 

1,15861 

i  20,1 

19,7 

31,9 

1,13885 

17,9 

17,55 

36,0 

1,15917 

20,1 

19,8 

3J.Ö^ 

1,13934 

17,95 

17,6 

36,1 

1,15961 

20,2 

19,8 

32,1 

1,139€3 

1   18,0 

17,7 

36,2 

1,16011 

20,25 

19,9 

.vj.2 

1,14032 

18,0 

17,7 

36,3 

1,16061 

'  20,3 

19,9 

3.i.3 

1,14081 

18,1 

17,8 

36,4 

1,16111 

1   20,4 

20,0 

3-^,4 

1,14129 

18,2 

17,8 

36,5 

1,16162 

'   20,4 

20,0 

3-2,5 

1,14178 

18,2 

17,9 

36,6 

1,16212 

1   20,5 

20,1 

32.6 

1,14227 

18,3 

17,9 

36,7 

1,16262 

20,5 

20,1 

3-J,7 

1,14276 

!   18,3 

18,0 

86,8 

1,16313 

20,6 

20,2 

..•:,8  • 

1,14325 

'  18,4 

18,0 

36,9 

1,16363 

,   20,6 

20,2 

32,9 

1,-14374 

18,4 

18,1 

37,0 

1,16413 

'   20,7 

20,3 

33.0 

1,14423 

1  18,5 

18,15 

37,1 

1,16464 

,   20,7 

20,35 

:^3,1 

1,14472 

1   18,55 

18,2 

37,2 

1,16514 

1   20,8 

20,4 

33.2 

1,14521 

18,6 

18,25 

37,3 

1,16565 

1  20,9 

20,5 

33,3      , 

1,14570 

18,7 

18,3 

37,4 

1,16616 

20,9 

20,5 

33,4 

1,14620 

1   18,7 

18,4 

37,5 

1,16666 

21,0 

20,6 

33,5 

1,14669 

'   18,8 

18,4 

37,6 

1,16717 

;   21,0 

20,6 

33,6 

1,14718 

18,8 

18,5 

37,7 

1,16768 

'   21,1 

20,7 

33,7 

1,14767 

18,9 

18,5 

37,8 

1,16818 

21,1 

20,7 

33,8 

1,14817 

;  18,9 

18,6 

37,9  * 

.  1,16869 

21,2 

20,8 

33.9     ' 

1,14866 

,  19,0 

18,6 

38,0 

1,16920 

i   21,2 

20,8 

34,0 

1,14915 

19,05 

18,7 

38,1 

1,16971 

■   21,3 

1        ' 

20,9 

34.1 

1,14965 

19,1 

18,7 

38,2 

1,17022 

'   21,35 

20,9 

34.2 

1,15014 

1   19,2 

18,8 

38,3 

1,17072 

21,4 

21,0 

34,3 

1,15064 

19,2 

18,85 

38,4 

1,17123 

21,5 

21,05 

H4 

1,15113 

19,3 

18,9 

38,5 

1,17174 

1   21,5 

21,1 

^^,5 

1,15163 

,   19,3 

18,95 

88,6 

1,17225 

21,6 

21,15 

34,6 

1,15213 

'   19,4 

19,0 

38,7 

1,17276 

!   21,6 

21,2 

34,7 

1,15262 

'19,4 

19,1 

38,8 

1,17327 

21,7 

21,3 

34,ö 

1,15312 

;  19,5 

19,1 

38,9 

1,17379 

21,7 

21,3 

34,9 

1,15362 

'   19,5 

19,2 

39,0 

1,17430 

1  21,8 

21,4 

35,0 

1,15411 

'   19,6 

19,2 

39,1 

1,17481 

21,8 

21,4 

^b,l 

1,15461 

19,65 

19,3 

89,2 

1,17532 

'   21,9 

21,5 

35,S 

1,15511 

1   19,7 

19,3 

39,3 

1,17583 

21,9 

21,5 

35,3 

1,15561 

1  19,8 

19,4 

39,4 

1,17635 

22,0 

21,6 

35,4 

1,15611 

19,8 

19,4 

39,5 

1,17686 

22,05 

21,6 

35,5 

1,15661 

19,9 

19,5 

39,6 

1,17737 

22,1 

21,7 

35,6 

1,15710 

19,9 

1 

19,55 

39,7 

1,17789 

1   22,2 

21,7 
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Tabelle  IL     (Fortaetzung.) 


I 


^    N    Q)    o 

NO 


Spezifiscbes 
Qewicht 


Grade 
Beaum^ 


neue      alte 


39,8 
39,9 
40,0 
40,1 
40,2 
40,3 
40,4 
40,5 
40,6 
40,7 
40,8 
40,9 
41,0 

4ia 

41,2 

41,3  - 

41,4 

41,5 

41,6 

41,7 

41,8 

41,9 

42,0 

42,1 

42,2 

42,3 

42,4 

42,5 

42,6 

42,7 

42,8 

42,9 

43,0 

43,1 

43,2 

43,3 

43,4 

43,5 

43,6 

43,7 

43,8 
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,17892 
,17943 
,17995 
,18046 
,18098 
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,18201 
,18253 
,18305 
,18357 
,18408 
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,18512 
,18564 
,18616 
,18668 
,18720 
,18772 
,18824 
,18877 
,18929 
,18981 
,19033 
,19086 
,19138 
,19190 
,19243 
,19295 
,19348 
,19400 
,19453 
,19505 
,19558 
,19611 
,19663 
,19716 
,19769 
,19822 
,19875 
,19927 


22,2 

22,3 

22,3 

22,4 

22,4 

22,5 

22,5 

22,6 

22,6 

22,7 

22,8 

22,8 

22,9 

22,9 

23,0 

23.0 

23,1 

23,1 

23,2 

23,25 

23,3 

23,4 

23,4 

23,5 

23,5 

23,6 

23,6 

23,7 

23,7 

23,8 

23,8 

23,9 

23,95 

24,0 

24,1 

24,1 

24,2 

24,2 

24,3 

24,3 

24,4 


I 


21,8 

21,85 

21,9 

22,0 

22,0 

22,1 

22,1 

22,2 

22,2 

22,3 

22,3 

22,4 

22,4 

22,5 

22,5 

22,6 

22,65 

22,7 

22,75 

22,8 

22,9 

22,9 

23,0 

23,0 

23,1 

23,1 

23,2 

23,2 

23,3 

23,3 

23,4 

23,45 

23,5 

23,55 

23,6 

23,7 

23,7 

23,8 

23,8 

23,9 

23,9 


ii  X 


(TT     n    C  MM 


pq  I  Spezifisches 


2  »  >- 

«l-S"?:     Gewicht 

NO 


43,9 
44,0 
44,1 
44,2 
44,3 
44,4 
44,5 
44,6 
44,7 
44,8 
44,9 
45,0 
45,1 
45,2 
45,3 
45,4 
45,5 
45,6 
45,7 
45,8 
45,9 
46,0 
46,1 
46,2 
46,3 
46,4 
46,5 
46,6 
46,7 
46,8 
46,9 
47,0 
47,1 
47,2 
47,3 
47,4 
47,5 
47,6 
47,7 
47,8 
47,9 


neue 


,19980 

24,4 

14 

,20033 

24,3 

'24 

,20086 

24,55 

,  'J4 

,20139 

24,6 

14 

,20192 

24,65 

1  --* 

,20245 

24,7 

14 

,20299 

24,8 

!  -■* 

.20352 

24,8 

•24 

,20405- 

24,9 

'  '24 

,20458 

24,9 

2A 

,20512 

25,0 

24 

,20565 

25,0 

i  24 

,20618 

25,1 

24 

,20672 

25,1 

1  '^ 

,20725 

25,2 

'  24 

,20779 

25,2 

;  !24 

,20832 

25,3 

24 

,20886 

25,4 

1  24 

,20939 

25,4 

24 

,20993 

25,5 

25 

,21046 

25,5 

25 

,21100 

25,6 

25 

,21154 

25.6 

'  25 

,21208 

25,7 

25 

,21261 

25,7 

25 

,21315 

25,8 

25 

,21369 

25,8 

25 

,21423 

25,9 

25 

,21477 

25,95 

25 

,21531 

26,0 

25 

,21585 

26,1 

25 

,21639 

26,1 

25 

,21693 

26,2 

25 

,21747 

26,2 

25. 

,21802 

26,3 

25 

,21856 

26,3 

25. 

,21910 

26,4 

25. 

,21964 

26,4 

25. 

,22019 

26,5 

26. 

,22073 

26,5 

26. 

,22127 

26,6 

26, 
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Tabel] 

6    IL 

(Fortsetzimg.) 

Spezifisches 

Grade 
Beaum^ 

ichts- 
zente 
er  oder 
B  Brix 

Spezifisches 

Grade 
Beaum6 

5-3 'S 

Gewicht 

neue 

alte 

IM1 

Gewicht 

neue 

alte 

1 
^,0       f 

1,22182        1 

26,6 

26,1 

52,1 

1,24446 

28,8 

28,3 

48,1        1 

1,22236        1 

26,7 

26,2 

52,2 

1,24502 

28,9 

28,3 

48,2 

1,22291 

26,75 

26,2 

52,3 

1,24558 

28,9 

28,4 

48.3 

1,22343 

26,8 

26,3 

52,4 

1,24614 

29,0 

28,4 

48.4 

1.22400 

26,9 

26,35 

52,5 

1,24670 

29,0. 

28,5 

48,5 

1,22455 

26,9 

26,4 

52,6 

1,24726 

29,1 

28,5 

48,6 

1,22509 

27,0 

26,45 

52,7 

1,24782 

29,15 

28,6  , 

48,7 

1,22564 

27,0 

26,6 

52,8 

1,24839 

29,2 

28,65 

48.8 

1,22619 

27,1 

26,6 

52,9 

1,24895 

29,2 

28,7. 

48,9 

1,22673 

27,1 

26,6 

53,0 

1,24951 

29,3 

28,75 

49,0 

1,22728 

27,2 

26,7 

53,1 

1,25008 

29,4 

28,8 

49,1 

1,22783 

27,2 

26,7 

53,2 

1,25064 

29,4. 

28,85 

49,2       , 

1,22838 

27,3 

26,8 

53,3 

1,25120 

29,5 

28,9 

49,3       1 

1,22893 

27,3 

26,8 

53,4 

1,25177 

29,5 

28,9 

•    49,4 

1,22948 

27,4 

26,9 

53,5 

1,25233 

29,6 

29,0 

49.5 

1,23003 

2(7,4 

26,9 

53,6 

1,25290 

29,6* 

29,1 

49,6 

1,23058 

27,5 

27,0 

53,7 

1,25347 

29,7 

29,1 

49,7 

1,23113 

27,6 

27,0 

53,8 

1,25403 

29,7 

29,2 

49,8 

1,23168 

27,6 

27,1 

53,9 

1,25460 

29,8 

29,2 

49,9 

1,23223 

27,7 

27,1 

54,0 

1,25517 

29,8 

29,3 

50,0       , 

1,23278 

27,7 

27,2 

54,1 

1,25573 

29,9 

29,3 

50,1 

1,23334 

27,8 

27,2 

54,2 

1,25630 

29,9 

29,4 

50,2 

1,^3389 

27,8 

27,3 

54,3 

1^5687 
17^744 

30,0 

29,4 

50,3 

1,23444 

27,9 

27,3 

54,4 

30,1)5 

29,5 

50,4 

1,23499 

27,9 

27,4 

54,5 

1,25801 

30,1 

29,5 

50,5 

1,23555 

28,0 

27,45 

54,6 

1,25857 

30,2 

29,6 

50,6 

1,23610 

28,0 

27,5 

54,7 

1,25914 

30,2 

29,6 

50,7 

1,23666 

28,1 

27,55 

54,8 

1,25971 

3ü,3 

29,7 

50,8 

1,23721 

28,1 

27,6 

54,9 

1,26028 

30,3 

29,7 

50,9 

1,23777 

28,2 

27,7 

55,0 

1,26086 

30,4 

29,8 

51,0 

1,23832 

28,2 

27,7 

55,1 

1,26143 

30,4 

29,8 

51,1 

1,23888 

28,3 

27,8 

55,2 

1,26200 

30,5 

29,9 

51,2 

1,23943 

28,35 

27,8 

55,3 

1,26257 

30,5 

29,9 

51,3 

1,23999 

28,4 

27,9 

55,4 

1,26314 

30,6 

30,0 

51,4 

1,24055 

28,5 

27,9 

Ö5,5 

1,26372 

30,6 

30,05 

51,5 

1,24111 

28,5 

28,0 

55,6 

1,26429 

30,7 

30,1 

51,6 

1      1,24166 

28,6 

28,0 

55,7 

1,26486 

30,7 

30,15 

51,7 

1,24222 

28,6 

28,1 

55,8 

1,26544 

30,8 

30,2 

51,8 

1,24278 

28,7 

28,1 

55,9 

1,26601 

30,8 

30,25 

51,9 

1,24334 

28,7 

28,2 

56,0 

1,26658 

30,9 

30,3 

52,0 

1,24390 

28,8 

28,2 

56,1 

1,26716 

30,9 

30,4 
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74  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

An  schlief  send  an  die  Tabelle  I  findet  sich  im  Nachstehenden  auch 
die  Altere,  derzeit  von  Mategczek^)  und  Scheibler*)  berechnete 
Vergleichstabelle  II  wieder  abgedruckt,  welche  neben  der  Graden 
nach  Brix  auch  die  entsprechenden  Grade  der  6eauin6-Spindel  an- 
gibt und  deren  Angaben  sich  au!  die  Temperatur  von  -|-  17,5<*  C. 
beziehen.  (Ablesungen  bei  anderen  Temperaturen  bedürfen  einer 
Korrektion  nach  Tabelle  III,  S.  87.) 

Die  Tabelle  II  gibt,  wie  ersichtlich,  in  den  mit  „Grade  Beannie^ 
überschriebenen  beiden  Spalten  zweierlei  Werte  an,  und  zwar  sogen, 
„neue''  und  „alte^  Grade,  deren  Unterschied  bei  den  niederen  Graden 
gering  ist,  bei  den  höheren  schlielslich  bis  zu  1^  steigt,  nm  ^welchen 
Betrag  die  „alten''  Grade  geringer  ausfallen  als  die  „neuen". 

Bereits  im  Jahre  1870  hat  Gerlach«)  die  Unrichtigkeit  derjenigen 
arithmetischen  Formel  nachgewiesen,  welche  seiner  Zeit  Ton  Brix*^)  be- 
nutzt worden  war,  um  die  Zahlen  werte  für  „spezifisches  Gewicht  in 
„Grade  Beaume",  behufs  Henstellung  einer  Yergleichstabelle  beider 
Werte,  umzurechnen. 

Aus  dieser  veralteten,  von  Brix  herr&hrenden  Tabelle  stammen 
die  sogen,  „alten*^  Grade  Beaume  her,  welche  also  nachgewiesener- 
malsen  unrichtig  sind. 

Auf  Grund  der  von  Gerlach  damals  aufgestellten  neuen  Um- 
rechnungsf ormel ,  welche  die  früher  gemachten  Ungenauigkeiten  ver^ 
mied,  sind  nun  später  von  Mategczek  und  Scheibler  neue  Yer^leiehs- 
tabellen  ausgerechnet  worden,  und  die  in  diesen  TabeUen  Terzeichneten 
Angaben  für  „Grade  Beaume"  nennt  man  deshalb  „neue"  Grade. 
Sie  haben  vor  den  „alten"  den  Vorzug  der  Richtigkeit. 

Der  Handel  hat  an  der  allbekannten  Unrichtigkeit,  der  „ alten ^ 
Grade  trotzdem  keinen  Anstols  genommen  und  verlangt  bei  den 
Handelsanalysen  von  Melassen  die  bezüglichen  Angaben  noch  immer 


*)  Zeitschrift  1865,  S.  580;  3  874,  8.  827. 

*)  Unter  den  tatsächlichen  Verhältnissen  ist  nicht  anzunehmen,  dafs  die 
praktische  Einführung  der  durch  die  neuen  Grundlagen  hedingten  Tabelle  I 
sich  schnell  vollzieht.  Die  überall  vorhandenen  älteren,  für  die  nun  ver- 
lassene Temperatur  von  17,5^0.  hergestellten  Mefsgeräte  und  piit  ihnen  die 
alten  Tabellen  werden  sich  vermutlich  noch  lange  im  Gebrauch  behaupten. 
Aus  diesem  Grunde  hat  sich  der  Verfasser  nicht  entschliefton  können ,  die 
alte  Tabelle  II  schon  jetzt  an  dieser  Stelle  wegfallen  zu  lassen.  —  Bei  Be- 
nutzung der  neuen  Tabelle  I  werden  die  ermittelten  Brixgrade  etwas  liöher, 
die  scheinbaren  Quotienten  somit  etwas  niedriger  ausfallen.  'Einem  spezi- 
fischen Gewicht  von  1,1764  entsprechen  z.B.  nach  der  alten  Tabelle  39,4*  Bx., 
.nach  der  neuen  40,0^  Bx.  Ist  das  spezifische  Gewicht  von  Melassen  zu 
ermitteln  und  in  Brix-  oder  Beaum6graden  anzugeben,  so  würde  einem 
spezifischen  Gewichte  von  1,409061  nach  der  neuen  Tabelle  79,6®  Brix  (oder 
42,1®  B6.  [alte  Grade]),  nach  der  alten  Tabelle  79,0®  Brix  (oder  41,8®  B^  [alte 
Grade])  entsprechen. 

■)  Zeitschrift  1870,  S.  706. 

*)  Paselbst  1854,  8.  304. 
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als  ^ftlte  Grade^  ausgedrückt.  Aus  diesem  Grnnde  haben  die  „alten 
Grade"  in  der  Tabelle  II  auch  jetzt  noch  nicht  übergangen  werden 
können. 

Tabelle    II 
zum    Vergleich    zwischen   Gewichtsprozenten  oder   Graden   nach 
Brix,   spezifischem  Gewicht  und  Graden   nach  Beaum^  für  reine 
Zürckerlösungen  von  0  bis  95  Prozent. 
(Temperatur:  17,5®  Celsius.) 


•ö  g  °« 

-««   aa    09    9 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beaum^ 

Gewichts- 
prozente 
Zucker  oder 
Grade  Brix] 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beanm^ 

neue 

alte 

neue 

alte 

o,o 

1,00000 

0,0 

0.0 

3,5 

1,01371 

2,0 

1,9 

0,1 

1,00038 

0,1 

0.1 

3,6 

1,01411 

2,0 

2,0 

0,2 

1,00077 

0.1 

0,1 

3,7 

1,01451 

2,1 

2,0 

0,3 

1,00116 

0,2 

0,2 

3,8 

1,01491 

2,2 

2,1 

0.4 

1,00155 

0,2 

0,2 

3,9 

1,01531 

2,2 

2,2 

0,5 

1,00193 

0,3 

0,3 

4,0 

1,01570 

2,3 

2,2 

0,6 

1,00232 

0,3 

0,3 

4,1 

1,01610 

2,3 

2,3 

0,7 

1,00271 

0,4 

0,4 

4,2 

1,01650 

2,4 

2,3 

0,8 

1,00310 

0,45 

0,4 

4,3 

1,01690 

2,4 

2,4 

0,9 

1,00349 

0,5 

0,5 

4,4 

1,01730 

2,5 

2,4 

i,o 

1,00388 

0,6 

0,55 

4,5 

1,01770 

2,55 

2,5 

1,1 

1,00427 

0,6 

0,6 

4,6 

1,01810 

2,6 

2,6 

1,2 

1,00466 

0,7 

0,7 

4,7 

1,01850 

2,7 

2,6 

1.3 

1,00505 

0,7 

0,7 

4,8 

1,01890 

2,7 

2,7 

1,4 

.  1,00544 

0,8 

0,8 

4,9 

1,01930 

2,8 

2,7 

1,5 

1,00583 

0,85 

0,8 

5,0 

1,01970 

2,8 

2,8 

i,e 

1,00622 

0,9 

0,9 

5,1 

1,02010 

2,9 

2,8 

1.7 

1,00662 

1J> 

0,9 

5,2 

1,02051 

2,95 

2,9 

1,9 

1,00701 

1,0 

1,0 

5,3 

1,02091 

3,0 

2,9 

1,9 

1,00740 

1,1 

1,05 

5,4 

1,02131 

3,1 

3,0 

2.0 

1,00779 

1,1 

1,1 

5,5 

1,02171 

3,1 

3,0 

2,1 

1,00818 

1,2 

1,2 

5,6 

1,02211 

8,2 

3,1 

2,2 

1,00858 

1,2 

1,2 

5,7 

1,02252 

3,2 

3,2 

2,3 

1,00897 

1,3 

1,3 

5,8 

1,02292 

3,3 

3,2 

2,4 

1,00936 

1,4 

1,3 

5,9 

1,02333 

3,35 

3,3 

2,5 

1,00976 

1,4 

1,4 

6,0 

1,02373 

3,4 

3,3 

2,6 

1,01015 

1,5 

1,4 

6,1 

1,02413 

3,5 

3,4 

2,7 

1,01055 

1,5 

1.5 

6,2 

1,02454 

3,5 

3,4 

2,8 

1,01094 

1,6 

1,55 

6,3 

1,02494 

3,6 

3,5 

2,9 

1,01134 

1,6 

1,« 

6,4 

1,02535 

3,6 

3,6 

3,0 

1,01173 

1,7 

1,7 

6,5 

1,02575 

3,7 

3,6 

3,1 

.    1,01213 

1,8 

1,7 

6,6 

1,02616 

3,7 

3,7 

3,2 

1,01252 

1,8 

1,8 

6,7 

1,02657 

3,8 

3,7 

3,3 

1,01292 

1,9 

1,8 

6,8 

1,02697 

3,9 

3,8 

3.4 

1,01332 

1,9      , 

1,9 

6,9 

1,02738 

3,9 

3,8 
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Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 
Tabelle  U.     (Fortsetzung.) 


Gewichts- 
prozente 
Zucker  oder 
Grade  Brix 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beaum^ 

Gewichts- 
prozente 
Zucker  oder 
Grade  Brix 

Spezifisches 
Gewicht 

Grade 
Beaum^ 

neue 

alte 

neue 

blte 

89,0 

1,47778 

47,45 

46,5 

92,1 

1,49987 

49,0 

48,0 

89,1 

1,47849 

47,5 

46,6 

92,2 

1,50058 

49.0 

48,0 

89,2 

1,47920 

47,55 

46,6 

92,3 

1,50130 

49',05 

48,1 

89,3 

1,47991  J 

Mlg 

46,7 

92,4 

1,50202 

49.1 

48.1 

89,4 

l,4806lS 

9 

46,7 

92,5 

1,50274 

49.15 

48,2 

89,5   . 

1,48132^ 

w 

46,8 

92,6 

1,50346 

49,2 

48/2 

89,6 

1,48203 

47,7 

46,8 

.   92,7 

1,50419 

49,2 

48,3 

89,7 

1,48274 

47,8 

46.9 

92,8 

1,50491 

49,3 

48,3 

89,8 

1,48345 

47,8 

46,9 

92,9 

1,50563 

49.3 

48,3 

89,9 

1,48416 

47,9 

47.0 

93,0 

1,50635 

49,4 

48,4 

90,0 

1,48486 

47,9 

47,0 

93,1 

1,50707 

49,4" 

48.4 

90,1 

1,48558 

48,0 

47,1 

93,2 

1,50779 

49.5 

48,5 

90,2 

1,48629 

48,0 

47,1 

93,3 

1,50852 

49,5 

.48,5 

90,3 

1,48700 

48,1 

47,2 

93,4 

1,50924     ^ 

^49,6 

48,6 

90,4 

1,48771 

48,1 

47,? 

93,5 

1,50996 

49,6 

48.6 

90,5 

1,48842 

48,2 

47,2 

93,6 

1,51069 

49,6 

48,7 

90,6 

1,48913 

48,2 

47,3 

93,7 

1,51141 

49.7 

48,7 

90,7 

1.48985 

48,3 

47,3 

93,8 

1,51214 

49,7 

48,8 

90,8 

1,49056 

48,35 

47,4 

93,9 

1,51286 

49,8 

48,8 

90,9 

1,49127 

48,4 

47,4 

94,0 

1,51359 

49.8 

48,8 

91,0 

1,49199 

'  48,45 

47,5 

94,1 

1,51431 

49,85 

48,9 

91,1 

1,49270 

48,5 

47,5 

94,2 

1,51504 

49,9 

48.9 

91,2 

1,49342 

48,5 

47,6 

94,3 

1,51577 

49,9 

49,0 

91,3 

1,49413 

48,6 

47,6 

94,4 

1,51649 

50.0 

49.0 

91,4 

1,49485 

48,6 

47,7 

94,5 

1,51722 

50,0 

49,1 

91,5 

1,49556 

48,7 

47,7 

94,6 

1,51795 

50,1 

49,1 

91,6 

1,49628 

48,7 

47,8 

94,7 

1,51868 

50,1 

49,5 

91,7 

1,49700 

48.8 

47,8 

94,8 

1,51941 

50,2 

49,2 

91,8 

1,49771 

48,8 

47,8 

94,9 

1,52014 

50,2 

49.3 

91,9 

-1.49843 

48,9 

47,9 

95,0 

1,52087 

50.3 

49.8 

92,0 

1,49915 

48,9 

47,9 

Eine  Ergänzung  der  vorstehenden  Tabelle  bietet  in  Bezug  auf  die 
Brix  grade'  die  Tabelle  III. 

Der  Gebrauch  derselben  ist  einfach  und  bequem.  Hätte  man  z.  B. 
eine  Zuckerlösung  bei  15,0^0.  gespindelt,  anstatt  bei  der  Normal- 
temperatur von  Ufi^G.^  und  20,0^ Bx.  abgelesen,  so  findet  man  zur 
Berichtigung  dieser  Zahl  auf  derjenigen-  Stelle ,  wo  die  mit  20  über- 
«chriebene  senkrechte  Spalte  der  Tabelle  sich  mit  der  hinter  15,0*C. 
befindlichen  wagerechten  Spalte  kreuzt,  die  Zahl  0,14  angeg^beo.     Um 
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T  a  b  e  1  1  6   m. 

Umrechnungstabelle  für  Saocharometerangaben 
bei    verBchiedenen   Ten^peraturen  auf  solche  von   17,5®  C. 


5  ^ 

a"  §  'S '. 

1                   Grade  Brix  der  Lösung 

0          5    ]    10 

15    '    20   '    25 

30 

r  ■              1 

35   j    40    1    50       60    1    70    i  75 

Der  abgelesene  Betrag  ist  zu  verkleinern  um: 

O»        0,17     0,30 

0,41  \  0,52 

1 
0,62    0,72 

0,82  1  0,92  '  0,98 

1 
1,11    1,22'  1,25  j  1,29 

5'       0,23    0,30 

0,37    0,44 

0,52    0,59 

0,65  ,  0,72    0,75 

0,80  !  0,88    0,91    0,94 

10         0,20    0,26 

0,29 

0,33 

0,36!  0,39    0,42 '0,45 

0,48  1  0,50  1  0,54  |  0,58 

0,61 

11          0,18     0,23    0,26 

0,28 

0,31 

0,34 

0,36  ,  0,39 

0,41    0,43    0,47    0,50 

0,53 

13       1  0,1 6     0,20    0,22 

0,24 

0.26 

0,29 

0,31 

0,33 

0,34    0,36,0,40,0,42 

0,46 

13          0,14    0,18  ,  0,19  1  0,21 

0,22 

0,24 

0,26 

0,27 

0,28  [  0,29 

0,33    0,35 

0,39 

14         0,12 

0,16  1  0,16  1  0,17 

0,18 

0,19 

0,21 

0,22 

0,22 

0,23 

0,26 

0,28 

0,32 

'  '-15^0,09 

0,11 

0,12  1  0,14 

0,14 

0yl5 

0,16 

0,17 

0,16 

0,17 

0,19 

0,21 

0,25 

16       5|  O,06 

0,07 

0,08    0,09 

0,10 

040 

0,11 

0,12 

0,12 

0,12 

0,14    0,16 

0,18 

17       1*  0,02 

^02 

0,03' 0,03    0,03 

0,04 

0,04    0.04    0,04 

0.04    0,05    0,05 

0,06 

■  --^ 

Der  abgelesene  Betrag'  ist  zu  vergröfsern  um: 

18 

0,02    0,03 

0,03'  0,03 

0,03  !  0,03  ,  0,03    0,03    0,03    0,03 

0,03  1  0,03 

0,02 

19 

O,06    0,08 

0,08*0,09    0,09    flO  j  0,10  1  0,10  ]  0,10 

0,10 

0,10  ;  0,08 

0,06 

20 

04!  !  0,14 

0,Ib1  0,17  ,  0,17 

0,18    0,18  1  0,18  !  0,19 

0,19 

o,;8 ;  0,15 

0,11 

21 

0,16  !o;20 

0,22  0,24' 1  0,24^ 

(\25 

0,25 

0,25  ;  0,26 

0,26- 

0,25. 

0,22 

0,18 

22 

0,21  •  0,26 

0,291  0,31  •0,81 

0,ß2 

0,32 

0,3^ '  0,33.:  0,34 

0,32    0,29 

0,25 

23 

0,27  .  0,32 

0,35!  0,37  1  0,38 

0,89  ,  0,39 

0,39  :  0,40  1  0,42. 

0,39  i  0,36 

0,38 

'^•^       , 

0,32    0,38  1  0,4l 

0,43^ 

0,44 

04fi 

0.46    0,47    0,47    0,5,0 

0,46  ;  0,43 

0,40 

25 

0,37    0,441  0,47 

0,4^ 

0,51-- 

0,^ 

|0,54|lo,55    O.ÖS-I  0,5-8 

0,54 

0,51 

0,48 

26 

0,43    0,50  ,  0,54 

0,56-|  0,^8 

0,6^  '  0,6i  '  0,62  1  0,62' 

0,66-  0,62  '  0,58 

0,55 

9;49  .  0,57  .  0,61 

0,63    0,65 

0,68";^0,68|0,69'  0,70- 

0,7'4'0,70    0,65 

0,62 

28        •  0,56  1  0,64  !  0,68 

O.TjJ  0,72 

0,76 

0,76  1  0,78  j  0;78 

0,8:21  0,78    0,72 

0,70 

29  0,63    0,71     0,75 

30  ij  0,70  1  0,78     0,82 
35        .1,10    1,17  j   1,22 
40       il.50    1,61  ;   1,67 

0,78  1  0,79 

0,84 

0,84    0,86 

0,86 

0,90i  0,86    0,80 

0,78 

0,87^ 

0,87 

0,92^  0,92  '  0,94 

0,94 

0,98!  0,94  .  0,88 

0,86 

1,24 

1,30  '  1,32  1  1,33  1  1^5    1,36 

1,39, 

1,34    1,27  :  1,25 

1,71  ;  1,73  1  1,79"  1,79  1  1,80  1  1,82  1  1,83 

'       •   1    ' 

1,78^   1.69  1  1,65 

""^ir 

[  —      2,65  i  2,71 

2,74  '  2,78 

2.80    2,80    2,80    2,80  1  2,79 

2,70    2,56  ,  2,51 

60 

—    :  3,87     3.88 

3,88    3,88 

3,88    3,88    3,88    3,90  '  3,82 

3,70  !  3,43  '  3,41 

70 

.   —    ;  5.17  j  5,18 

5,20  [  5,14 

5,13    5,10    5,08  ,  5,06  .  4,90-  4,72    4,47  ',  4,35 

80 

—        —    '■  6,62 

6,59 

6,54 

6,46    6,38    6,30    6,26  ;  6,06 

5,82    5,50 

5,33 

90 

—    ^    —^8,26 

8,16 

8,06 

7,97  1  7.83    7,71    7,58    7,30 

6,96  1  6,58 

6,37 

100 

»  — — 

— 

1 10,01 

9,87 

9,72 

9,56 

1  9,39 

|9,21 

;9,03 

:8,64 

8,22 

7,76 

7,42 

88  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

diese  Zahl  ist  der  abgelesene  Betrag  au  yerkleinern  und  es  ist  dem 
gemäfs  ein  Gehalt  der  Lösung  =  19,86®  Bx.  zu  notieren;  hätte  die 
Flüssigkeit  aber  beim  Spindeln  eine  Temperatur  von  25''C.  besessen 
so  war  eine  abgelesene  Saccharometerangabe  von  20,0®  um  0,51®  zi 
yergrölsern,  also  auf  20,51®  Bx.  richtig  zu  stellen. 


Die  Inversionsmethode. 

Mit  dem  Namen  Inversion  bezeichnet  man,  wie  schon  oben  (S.  5] 
erwähnt,  den  chemischen  Prozels  der  Umwandlung  des  rechtsdrehendeij 
Rohrzuckers  in  ein  linksdrehendes  Gemenge  von  Trauben  zacker  udo 
Fruchtzucker.  Das  entstandene  Produkt  heilst  veränderter,  la^ 
vertierter  Zucker  oder  Invertzucker  und  hat  unter  anderen  durcli 
diese  Umsetzung,  neben  jener  Veränderung  in  optischer  Beziehuog! 
auch  die  dem  Rohrzucker  nicht  zukommende  chemische  Eigenschaft 
erhalten,  eine  alkalische  Eupferoxydlösung  unter  Sauerstoffentziehun^ 
zersetzen  oder  reduzieren  zu  können. 

In  ähnlicher  Weise,  wie  den  Rohrzucker,  vermag  man  auch  Raffi^ 
nose  und  Maltose  (und  andere,  ähnlich  zusammengesetzte  Znckerarten) 
zu  invertieren. 

Jenes  optische  Verhalten  einerseits  und  das  Reduktion^i 
vermögen  andererseits  sind  zum  Zwecke  der  Nachweisung  und  als 
Grundlagen  für  eine  quantitative  Bestimmung  zunächst  des  Invert^ 
Zuckers  benutzt  worden;  es  ist  aber  leicht  ersichtlich,  dals  auch  dei^ 
Rohrzucker  durch  dieselben  Methoden  nachweisbar  und  quantitatir 
zu  bestimmen  sein  wird,  wenn  man  ihn  zuvor  der  Inversion  unterwirft 
und  die  erhaltenen  Unters uchungsresul täte  sodann  auf  Grund  der 
Zersetzungsformel  wieder  auf  den  ursprünglich  vorhanden  gewesenen 
Rohrzucker  zurückrechnet. 

Je  nach  Benutzung  der  einen  oder  anderen  Eigenschaft  unter- 
scheidet man: 

1.  eine  Inversionsmethode    zur  Bestimmung  des   Rohr- 
zuckers auf  optischem  Wege,  und 

2.  eine   Inversionsmethode  zur   Bestimmung  des  Rohr- 
zuckers auf  chemischem  Wege. 

Die  Vorbereitung  zur  Ausführung  dieser  Untersuchungen,  die 
eigentliche  Inversion,  geschieht  für  beide  Methoden  gleichartig, 
nach  folgender,  genau  einzuhaltender  Vorschrift^): 

Man  wägt  von  der  zuckerhaltigen  Substanz  den  Betrag  des 
halben  Normalgewichtes  =  13,0  g  ab,  bringt  die  abgewogene 
Menge  mit   75 com  Wasser,   welche   in   einem  kleinen  Mefs- 


*)  Herzfeld,  Zeitschrift  1888,  S.  699;  auch  Ausführungsbestimmungen 
zum  deutschen  Zuckersteuergesetz  vom  27.  Mai  1896,  Anlage  B. 
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lylinder  bereit  gehalten  werden,  verlustlos  in  ein  Mafskdlb- 
chen  mit  IOC  -  oem  -  Marke  imd  löst  unter  sorgsamem  Um- 
ichwenken  auf^«  Nach  völliger  Lösung  fQgt  man  mittels 
einer  Pipette  5ocm  Salzsäure  vom  spezifischen  Gewicht  1,188 
hinzu,  schwenkt  um  und  erwärmt,  nachdem  man  ein  geeig- 
netes Thermometer  in  das  Mafskölbchen  eingeführt  hat,  den 
Inhalt  desselben  vermittelst  Einstellen  in  ein  bereits  auf  70^  C. 
erhitstes  Wasserbäd  auf  67  bis  70®  C. 

Auf  dieser  Temperatur  von  genau  67  bis  70®  C.  wird  der 
Kolbeninhalt  noch  5  Minuten  unter  häufigem  Umschwenken 
gehalten.  Da  das  Anwärmen  2,6  bis  6  Minuten  in  Anspruch 
nehmen  kann,  so  wird  die  Ausführung  der  Inversion 
im  gansen  7,5  bis  10  Minuten  lang  dauern.  Unter  allen 
Umständen  soll  sie  in  10  Minuten  beendet  sein. 

Man  l^nutst  ein  Wasserbad  mit  Doppelboden,  dessen 
nrnde  Ausschnitte  dem  Kolben,  der  bis  zum  Halsansatz  ein- 
getaucht sein  mufs,  eine  sichere  Lage  gewähren.  Eine 
darunter  befindliche  Flamme  regelt  die  Temperatur.  Nach 
Verlauf  der  10  Minuten  wird  die  invertierte  Flüssigkeit 
durch  Einstellen  des  Mafskölbchens  in  kaltes  Wasser  schnell 
auf  -*r  20®  C.  abgekühlt,  und,  nachdem  das  Thermometer  unter 
sorgfältigem  Zurückspulen  der  anhängenden  Zuckerlösung 
entfernt  worden,  der  Kolbeninhalt  mit  destilliertem  Wasser 
big  zur  Harke  =  100  ccm  aufgefüllt,  gemischt  und  filtriert.  — 
Sine  Klärung  mit  Bleiessig  ist  nicht  zulässig ,  da  dieser ,  wie 
bereits  S.  11  erwähnt,  die  Drehung  des  Invertzuckers  erheb- 
lich beeinflufst;  wenn  nötig,  wird,  wie  weiter  unten  zu  er- 
wähnen, mit  gereinigter  (extrahierter)  Knochenkohle  entfärbt. 

Die  80  behandelte  Zuckerlösung  gelangt  nach  der  einen  oder 
anderen  der  oben  gedachten  Methoden  zur  Untersuchung. 

l.  Die  Inversionsmethode    zur    Bestimmung    des    Rohr- 
zuckers auf  optischem  Wege. 


ne 


Dieselbe  wtu*de  zuerst  von  Clerget,  dann  von  Tuchschmid, 
uerdinga  von  Reichhardt  und  Bittmann^),  Zulkowski^), 
Meilsl*),  Herzfeld^)  u.  a.  bearbeitet  und  dient  zur  Bestimmung  des 
ßohrzQckers  bei  der  Untersuchung  von  Lösungen,  welche  ursprünglich 

*)  Die  ursprüngliche   Vorschrift  lautete:    13.024  g  Zucker  sind   zu    100 
Mohrschen  Kul^ikzentimetem  Flüssigkeit  von  17,5°  C.  zu  lösen. 
*)  Zeitschrift  1882,  S.  764. 
•)  Österr.- Ungar.  Zeitschrift  1883,  S.  466. 
')  Das.  1883,  8.  475. 
*)  Zeitschrift  1890,  S.  165. 
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neben  diesem  noch  andere  optisch  wirksame  Körper  enthalten.       IHe  | 
Drehung  der  Polarisationsebene  wird  durch  dieselben  ebenfaÜB  beein- 1 
flulst;  sie  erscheint  in  Bezug  auf  den  vorhandenen  Rohrzucker  asa  hoch,! 
wenn  jene  Körper  rechtsdrehend  sind,  sie  wird  yer mindert  oder    anf-j 
gehoben,  wenn  dieselben  die  entgegengesetzte,  also  eine  Linksdrehungr ! 
besitzen.    Demnach  wird  die  Methode  erforderlich,  wenn  Gemische  von ' 
Rohrzucker  mit  Trauben-  oder  Stärkezucker,  oder  mit  sehr  erheblichen  ! 
Mengen  Invertzucker,  namentlich  aber  auch,  wenn  die  raffinosehalti^^n 
Produkte   der  Melasseentzuckerungsverfahren   zur  Untersuchung    vor- 
liegen; sie  ist  indessen  immer  nur  anwendbar,  wenn  neben  dem  Rohr- 
zucker nicht  mehr  wie  ein  optisch  wirksamer  Körper  vorhanden  ist« 


a)  Rohrzucker  nebenDextrose(Stärkezucker, Traubenzucker) 
oder  neben  grölseren  Mengen  Invertzucker. 

Man  bestimmt  zunächst  in  üblicher,  weiter  unten  näher  beschrie-  ' 
bener  Weise  die  Polarisation  der  unveränderten  Substanz  und  ermittelt 
sodann  das  Drehungsvermögen  der  nach  obenstehender  Yorschrift   in-  I 
vertierten  Flüssigkeit.    Man  verwendet  bei  der  Polarisation  der  letzteren,  i 
stark   sauren   Lösung   nur   die    S.    51   beschriebene,   gläserne    Beob-  I 
achtun gsröhre  mit  Wassermantel  und  eingeführtem  Thermometer  und 
kontrolliert  neben  dem  Drehungsbetrage  auch  die  Temperatur,    ^welche 
die  Flüssi^eit  bei  der  Beobachtung  besals. 

Man  erhält  hier  naturgemäls  eine  Linksdrehung,  deren  Betrag, 
der  Verdünnung  wegen  (das  halbe  Normal  gewicht:  13,0  g  auf  lOO  ccm), 
zu  verdoppeln  ist.  Aus  beiden  Polarisation s zahlen  berechnet  man 
die  gesamte,  durch  die  Inversion  herbeigeführte  Drehungsverminde- 
rung und  führt  die  gefundenen  Zahlenwerte  in  eine  Rechnung-s- 
formel  ein. 

Dieselbe  hat  nur  dem  optischen  Verhalten  des  Rohrzuckers  Aasdruck 
zu  geben,  da  durch  die  Inversion  nur  allein  dieses,  nicht  aber  auch  das 
der  vorhandenen  Dextrose  oder  des  Invertzuckers  geändert  wird. 

Es  ist  festgestellt  worden,  dals  eine  reine  Rohrzuckerlösong, 
welche  bei  O^C.  im  200 -mm -Rohr  der  Apparate  mit  Ventzk escher 
Skala  -j-  100^  polarisiert  (26,0  g  zu  100  ccm),  nach  völliger  Inversion 
—  42,66"  dreht,  so  dals  die  gesamte  Drehungsverminderung  bei  0**C. 
=  142,66°  0  beträgt  Wird  die  Beobachtung  nicht  bei  O^C,  sondern, 
wie  gewöhnlich,  bei  höherer  Temperatur  vorgenommen,  so  findet,  der 
diesbezüglichen  Eigenschaft  des  Invertzuckers  gemäls  (S.  11),  eine  der 
Höhe  der  Temperatur  entsprechende  Verminderung  der  Drehung  statt, 
und  zwar  wird  dieselbe  für  eine  Temperaturerhöhung  von  je  l*^C.  nm 
0,5®  kleiner.      Auf  diesen   Beobachtungen  beruht  die  oben   erwähnte. 


*)  Herzfeld,  Zeitschrift  1888,  S.  699;  742. 
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aaeh  Clerget  benannte,  später  Ton  TuchBchmid  verbesserte  Rech- 
Bungsformel^). 

Bezeichnet  man  mit  S  die  gesamte  DrehungsTerminderung  yor 
und  nach  der  Inversion,  mit  T  die  Temperatur  (in  Graden  nach  Celsius 
ausgedruckt),  welche  die  invertierte  Lösung  bei  der  Untersuchung  zeigte, 
so  findet  man  den  gesuchten  wahren  Rohrzuckergehalt  Z  der  ursprüng- 
lichen Losung  nach  folgendem  Ansatz: 

100  X  S 
~  142,66  —  (0,5  X  T)  ' 

Mit  Rücksicht  auf  den  Einfluls,  welchen  die  Temperatur verh&ltnisse 
auf  das  Drehungsvermögen  des  Invertzuckers  ausüben ,  war  es  immer 
schon  notwendig,  dafs  die  Polarisationen  vor  und  nach  der  Inver- 
sion bei  gleicher  Temperatur  der  Flüssigkeiten  ausgeführt  wurden, 
sobald  es  sich  um  Bestimmungen  des  Rohrzuckers  bei  Gegenwart 
grotserer  Invertzuckermengen  handelte,  während  Anwesenheit  von 
Dextrose  diese  Bücksicht  vor  der  Inversion  nicht  erforderte. 

Die  allgemeine  Vorschrift,  dals  mit  Einführung  des  neuen  Normal- 
gewichtes stets  auch  alle  Zuckeruntersuchungen  bei  >{-  20^  C.  vorzu- 
nehmen sind,  vereinfacht  die  obige  Rechnung  derart,  dals  die  Formel 
onnmehr  ein  für  allemal  lautet: 

100  X  S 
^  ""  142,66  — (0,5x20) 
oder: 

y_100x/8 
132,66  ' 

(Dividiert  man  100  durch  132,66,  so  erhält  man  die  Zahl  0J5380 
und  es  kann  die  Formel  dann  auch  lauten : 

Z  =  0,75380  x  S.) 

Beispiel  I.  Ein  sogen.  „Invertzuckersirup^,  ein  Jetzt  im  Handel 
^elfach  sich  findendes  Gemisch  aus  Rohrzucker  und  Invertzucker, 
polarisierte  vor  der  Inversion  +  14,8®,  nach  der  Inversion  — 12,7^. 
Der  letztaufgeführte  Betrag  ist  wegen  der  stattgehabten  Verdünnung 
(13,0: 100)  zu  Terdoppeln,  so  dals  die  gesamte  Drehungsverminderung  S 
&omit  14,8  -j-  25,4  =  40,2®  beträgt  (Beide  Flüssigkeiten  zeigten  bei 
ö»rer  Polarisation  vorschriftsmälsig  eine  Temperatur  T  von  20^  C.) 
Hithin  berechnet  sich  der  Gehalt  an  Rohrzucker  Z: 

100  X  40,2  _    4020    _  ^^  o  p 

^  -  142,66^(0,5X20)  -   132;66  ""  ^^'^  ^^""^ 
(oder:  Z  =  0,75380  X  40,2  =  30,3  Proz.). 


*)  Clerget   selbst  hatte  die   Drehungsverminderung  =   144°  gefunden 
<iDd  danach  die  Formel  aufgestellt: 

100x5 


Z  = 


144  —  (0,5  X  Tj 
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Beispiel  ü.  Ein  mit  Stärkesirap  yersetzter  Bohrzuckersirap 
polarisierte  vor  der  InTersion  -\-  71,4^  nach  der  IiiTersion  +  8,4^.  Nachj 
Verdoppelung  des  letztgenannten  Betrages  ergibt  sich  die  Drehun§[s- 
▼enninderung  S  zu  71,40  —  16,8®  =  54,6®.  Der  Gehalt  des  Simps 
an  Rohrzucker  Z  ist  demnach: 

^  100  X  54,6  ^    5460    ^   . ,  ,  p 

142,66  —  (0,5  X  20)  132,66  '       ^^*' 

(oder:  Z  =  0,75380  X  54,6  =  41,1  Proz.).  | 

b)   Rohrzucker  neben  Raffinose. 

Die  Untersuchung  folgt  genau  den  unter  a)  gegebenen  Yorschrifteo. 
Die  Rechnungsformel  muls  aber  hier,  anders  wie  unter  a),  neben  der 
Änderung  des  optischen  Verhaltens  des  Rohrzuckers  auch  die  der 
Raffinose  berücksichtigen,  deren  Rechtsdrehung  bei  der  Inversion  ebenH 
falls  erheblich  zurückgeht. 

W&hrend  nämli<di,  wie  oben  gezeigt,  eine  Lösung  Von  26,0  g  Rob^ 
Zucker  zu  100 ccm  Fljissigkeit  im  200 -mm -Rohr  vor  der  Inversion 
4-  100,0<^  dreht  und  bei  200C.  nach  der  Inversion  — 32,66®,  bo  drehtj 
eine  Lösung  von  26,0  g  wasserfreier  Raffinose  unter  genau  denselbeal 
Verhältnissen  vor  der  Inversion  -|-  185,2®,  nach  der  Inversion  +94,9^ 

Auf  diesen  Zahlen  werten  beruht  die  von  Herzfeld')  aufgestellte 
sogen.  Raffinoseformel: 

(0,5124  xP) +  «7 


Z  = 


0,8390 


worin  Z  =  den  gesuchten  Gehalt  an  Rohrzucker,  P  =  die  Polarisatioo 
der  Substanz  vor  der  Inversion ,  /  =  die  wegen  der  bekannten  Ver- 
dünnung verdoppelte  Polarisation  der  invertierten  Lösung  bedeutet 
Da  die  Formel  nur  für  die  Temperatur  von  20^0.  berechnet  ist,  hat 
der  Ausdruck  T  ganz  fortfallen  können  *). 


*)  Herzfeld,  Zeitschrift  1890,  S.  195. 

*)  Das  in  obiger  Formel  vor  J  befindliche  Vorzeichen  (-{-)  ist,  wie  aus 
der  weiter  unten  gegebenen  Entwickelang  der  Gleichung  ersichtlich,  eigent- 
lich negativ  ( — )  zu  setzen;  da  aber  die  Linksdrehung  ebenfalls  negativ  (— 1 
aufgefafst  werden  mufs,,zwei  negative  Werte  aber  einen  positiven  (-|-)  Wen 
geben,  so  ist  der  Betrag  der  Linksdrehung  J  stets  zu  addieren  und  desbalt 
hier,,  nur  um  Irrtümer  bei  der  Berechnung  vermeiden  zu  lassen,  mit  -{-  be- 
zeichnet. 

Die  Ableitung  der  Foimel  vollzieht  sich  nach  folgenden  GieichuDgen 
{R  =  Raffinose): 

1.  Fz=  Z  +  1,852  i?. 

2.  J   =  —  0,3266  Z  +  0,949  B, 

Behufs  Fortschaffung  des  Wertes  R  hat  Multiplikation  der  Formel  1  mü 

0  949 

-'    -  =  0,5124,  darauf  Subtraktion  der  Formel  2  zu  erfolgen: 
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Beispiel.  Das  Nachprodokt  einer  nach  dem  Strontianverfahren 
irbeitenden  Raffinerie  polarisierte  vor  der  Inversion  v+ 94,5^,  nach 
derselben  —  13,8^.  Danach  berechnet  sich  nach  yorstehender  Formel 
HD  Rohrzackergehalt  yon  90,6  Proz.,  nämlich: 

_  (0,5124  X  94,5)  4-  (2  X  13,8)  _  76,0218  _  qa  « 
^~  0,8390  ""    0,8390' ~' 

2.   Die  Inversionsmethode  zur  Bestimmung  des  Rohr- 
zuckers auf  chemischem  Wege. 

Sie  gründet  sich  auf  die  schon  mehrfach  erwähnte  Eigenschaft 
des  In?ertzuckers ,  bezw.  des  invertierten  Rohrzuckers ,  aus  alkalischer 
Eapferoxydlösung  unter  Reduktion  des  Oxydes  Kupferoxydul  auszu- 
Bcheiden. 

Einerseits  kann  die  Ermittelung  der  Gewichtsmenge  des  auf 
solche  Weise  ausgeschiedenen  Eupferoxyduls,  welches  der  Menge  des 
Torhanden  gewesenen  Zuckers  entsprechend  ist,  zur  Bestimmung  des 
letzteren  dienen,  andererseits  die  Messung  der  verbrauchten  Menge 
einer  Eupferlösung  von  bestimmtem  Wirkungswert. 

Danach  unterscheiden  sich: 

a)  die  gewichtsanalytische  Methode, 

b)  die  valumetrische  oder  Titriermethode. 

Mau  benutzt  zu  diesen  beiden,  von  Trommer  zuerst  empfohlenen, 
sodann  von  Barreswill,  später  von  Fehling  u.  a.  bearbeiteten  und 
▼erbesserten  Verfahren  die  nach  letzterem  benannte  Fehling  sehe 
Lösung,  eine  stark  alkalische,  tiefblaue  Flüssigkeit,  welche  durch 
Vermischen  von  Kali-  oder  Natronlauge  mit  den  reinen  Lösungen  von 
schwefelsaurem  Kupfer  und  Weinstein  saurem  Natriumkalium  (Seignette- 
talz)  dargestellt  wird.  Das  darin  enthaltene  Eupferoxyd  erleidet  durch 
die  Einwirkung  des.  Invertzuckers  bei  gewöhnlicher  Temperatur  all- 
mählich, beim  Erwärmen  sofort  die  oben  erwähnte  Reduktion. 

Der  chemische  Vorgang  ist  dabei  der  folgende:  Der  Invertzucker, 
gleich  dem  reinen  Traubenzucker  und  dem  Fruchtzucker,  nimmt  bei 
Gegenwart  basischer  Eörper  mit  grolser  Leichtigkeit  Sauerstoff  auf,  er 
oxydiert  sich,  wirkt  also  auf  andere,  mit  ihm  in  Berührung  tretende 


3.  0,5124  P  =        0,5124  Z  +  0,5124  (1,852 12), 

4.  0,5124  P  =        0,5124  Z  4-  0,949  Ä,   davon  abzuziehen: 
2.                              J  =  —  0,3266  Z  +  0,949  Ä, 

bleibt:  5.    0,5124  P  —  /  =        0,8390  Z, 

««♦k-  -      r,         0,5124  P  —  J 

0,8390 
£s  folgt  zugleich  aus  Gleichung  1 : 
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Stoffe  sauerstoffentziehend  oder  reduzierend.  Dem  Kupferoxyd  der 
Fehlingschenv  Lösung  wird  auf  diese  Weise  ein  Teil  seines  Sauer- 
stoffes entzogen  und  das  dabei  entstehende  Kupferoxydul  scheidet  sich 
unter  gleichzeitiger,  teil  weiser  oder  yöUiger  Entfärbung  der  blauen 
Flüssigkeit  als  ein  in  Wasser  unlösliches,  rotes  Pulver  ab.  Der  Zucker 
selbst  zerfällt  durch  die  Aufnahme  von  Sauerstoff  in  yerschiedene, 
gelöst  bleibende  Umwandlnngsprodukte ,  unter  welchen  neben  einem 
gummiartigen  Körper  namentlich  auch  Ameisensäure  und  Oxalsäare 
beobachtet  worden  sind. 

Wenn  die  Zersetzung  der  Kupferlösnng  durch  den  Invertzucker 
unter  allen  Umständen  genau  nach  den  Gewichtsyerhältnissen  einer 
theoretischen  Formel  vor  sich  ginge,  so  würde  man  mit  Hilfe  leicht  sn 
berechnender  Faktoren  aus  den  Wägungsresultaten  die  in  Wirksamkeit 
gewesene  Zuckermenga  für  jeden  Fall  leicht  ableiten  können. 

Es  hat  sich  aber  nach  ausführlichen  Untersuchungen  ^)  heraoä- 
gestellt,  dals  das  Reduktionsyermögen  des  Invertzuckers  gegenüber 
alkalischer  Kupferlösung  nicht  konstant  ist,  sondern,  bei  sonst  gleich- 
bleibenden Umständen,  mit  der  Grölse  des  Oberschusses  an  Kupferlösnng 
in  stetigem  Verhältnis  zunimmt.  Indem  daher  von  der  Auf  stellang 
konstanter  Bechnungsfaktoren  hat  Abstand  genommen  werden  müssen, 
ist  auf  Grund  jener  Bestimmungen  von  Herzfeld ^)  die  weiter  unten 
stehende  Tabelle  IV  (S.  102)  entworfen  worden,  welche  jene  Reduktions- 
differenzen berücksichtigt  und  neben  dem  Gewichte  des  bei  der  Analyse 
erhaltenen  oder  berechneten  Kupfers  die  demselben  entsprechende 
Zuckermenge  ohne  weitere  Rechnung  abzulesen  gestattet 

a)    Die  gewichtsanalytische  Inversionsmethode. 

Sie  findet  hauptsächlich  Anwendung  bei  Untersuchung  von  Sirupen 
oder  Melassen,  welche  grölsere  —  über  2  Proz.  betragende  —  Mengen 
veränderten  Zucker  (Invertzucker)  enthalten.  Man  bestimmt  in  solchen 
Fällen  den  Gesamt  Zuckergehalt  in  der  genau  nach  obiger  Vorschrift 
(S.  88)  invertierten  Lösung  und  zieht  den  durch  eine  gleichzeitige, 
besondere  Bestimmung  ermittelten  Invertzuckergehalt  der  ursprOng- 
liehen  Substanz  von  der  Gesamtmenge  ab.  Der  verbleibende  Rest  ist 
=  Rohrzucker. 

Die  Ausführung  erfordert  zunächst,  die  S.  88  beschriebene 
Inversion  von  13,0  g  der  zu  untersuchenden  Substanz  und  Auffüllung 
der  Lösung  zu  100  wahren  Kubikzentimetern  Flüssigkeit  bei  20^  C.')- 


*)  Soxhlet,  Chem.  Zentralblatt  1878,  8.  221.  Preufs,  ZeitBchrift  18*S 
8.  727.    Rodewald  u.  ToUens,  Ber.  d. deutsch,  chem.  Gesellschaft  1878,  S.207^ 

*)  Zeitschrift  1888,  S.  715  und  1890,  B.  786. 

®)  Oder  den  alten  Verhältnissen  entsprechend :  13,024  g  zu  100  com  (Mohn 
bei  17,5°  C.  Zur  Fällung  gelangen  dann  demnächst  0,1628  g  der  ursprän^" 
liehen  Substanz. 
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50ccin  des  Fütrats  bringt  man  mittels  einer  Pipette  in  eine  1000  com 
iusende  MatsEascbe  (Literkolben)  und  füllt  mit  destilliertem  Wasser  zur 
Marke  auf.  Von  der  gut  gemischten  Flüssigkeit  werden  25  ccm  =  0,1626  g 
der  ursprunglicben  Substanz  zum  Zwecke  der  Fällung  mittels  Pipette 
in  einen  Becberkolben  von  etwa  250  ccm  Fassungsraum  gebracht, 
laoftcbat  mit  25  ccm  Yorschriftsmälsig  bereiteter  Natriumcarbonat- 
iösang^),  bebnfs  Abstumpfung  der  freien,  von  der  Inversion  herrühren- 
den Salzsäure,  sodann  mit  50  ccm  frisch  gemischter  Fehlingscher 
KapferlöBung^)  versetzt  und  möglichst  schnell  zum  Kochen  erhitzt. 
Man  nimmt  dies  Erhitzen  auf  einer  über  einem  Drahtnetz  liegenden 
Platte   Yon   Asbestpappe    vor ,  welche   mit  einem  runden ,   6,5  cm   im 

Fig.  46.  .  Ilg.  48. 


Fi?.  47. 


Durchmesser  haltenden  Ausschnitt  versehen  ist,  und  regelt  die  Er- 
hitzung  durch  geeignete  Flammengrötse  derart,  dats  das  Anwärmen  bis 
zum  Eintreten  lebhaften  Aufkochens  nicht  länger  als  3V2  ^is  ^  Minuten 
dauert.  Bei  verkleinerter  Flamme  hält  man  die  Flüssigkeit  dann  noch 
genau  3  Minuten  lang  im  Kochen,  entfernt  die  Flamme  und  fügt 
zur  Abkühlung  sofort  100  ccm  kaltes,  destilliertes  Wasser  hinzu. 


^)  lf7  g  wasserfreies  Natriumkarbonat  iu  1000  ccm  Wasser  gelöst. 

')  Die  Fehlingsche  Kupferlösung  hält  man  nicht  in  fertigem  Zustande 
▼oiritig,  sondern  mischt  die  nach  den  im  Anhange  gegebenen  Vorschriften 
bereiteten  Auflösungen  ihrer  Bestandteile :  eine  alkalische  Lösung  von  Kalium- 
natrimntartrat  und  eine  Kupfersulf atlösuog ,  in  der  benötigten  Menge  erst 
unmittelbar  vor  dem  Gebrauch  zusammen 
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Fig.  49. 


Das  infolge  der  stattgehabten  Reduktion  reichlich  abgeschiedenej 
rote  Kupferoxydui  wird  ohne  jeden  Verzug  auf  einem  Filter  ge- 
sammelt, und  demnächst  durch  geeignete  Weiterbehandlung  in  metal- 
lisches Kupfer  übergeführt.  Mit  der  Wägung  des  letzteren  ist  die 
Untersuchung  beendet. 

Man  benutzt  bei  Ausführung  dieses  Verfahrens  sehr  zweck- 
mälsig  ein  Soxhletsches  Asbestfilter,  welches  Fig.  46  (a.  y.  S.)  in  ^'3 
der  natürlichen  Grölse  darstellt.  Man  versieht  die  aus  schwer  schmelz- 
barem Glase,  oder  besser  aus  Piatina  gefertigte  Röhre  innen  an  ihrer 
Verengerung  mit  einem  ganz  kleinen,  fein  durchlöcherten  Trichtereben 
aus  Platinblech  (Platinkonus),  bringt  auf  dasselbe  eine  mäTsig  fest  ge- 
drückte Schicht  von  langfaserigem,  ausgeglühtem  Asbest,  wäscht  wieder- 

Fig.  50.  ^^^^»  ^°^  kleine,  lose  liegende 
Asbestfasern  zu  entfernen,  b 
der  unten  beschriebenen  Weise 
unter  Benutzung  der  Saug- 
pumpe mit  Wasser  aus,  yer- 
drängt  den  Rest  desselben 
schlielslich  durch  etwas  abso- 
luten Alkohol,  trocknet  die 
Röhre,  anfänglich  im  Trocken- 
schranke,  danach  durch  mäfsi- 
ges  Erhitzen  über  der  Flamme, 
iälst  im  Elzsikkator  erkalten 
(Fig.  47  a.  V.  S.)  und  bestimmt 
ihr  Gewicht. 

Man  legt  sie  zu  diesem 
Zwecke  in  einen  aus  vernickel- 
tem Draht  hergestellten  Halter 
(Fig.  48  a.  V.  S.),  welcher  in 
den  Haken  der  einen  Wag- 
schale eingehängt  wird.  Am  einfachsten  notiert  man  das  Gesamtgewicht 
der  ganzen  Vorrichtung.  Die  Röhre  wird,  wie  Fig.  52  (S.  98)  zeigt, 
jedoch  zunächst  ohne  den  Glastrichter,  mittels  eines  gut  schlielsenden 
Gummipfropfens,  auf  einem  stark  wandigen  Gefälse  befestigt,  welches 
andererseits  mit  einer  Luftpumpe  oder  einer  anderen  Saugyorrichtung 
in  Verbindung  steht.  Die  Figur  zeigt  als  solche  eine  sogen.  Wasser- 
strahlluftpumpe i). 


^)  Wasserstrah  Hüft  pumpen.  Zum  schnellen  Filtrieren  (Filtrieren 
unter  Druck),  zum  Absaugen  von  Flüssigkeiten  oder  zur  Herstellung  luft ver- 
dünnter Bäume  benutzt  man  mit  Vorteil  die  in  vielfachen  Konstruktionen 
vorhandenen  Wasserstrahlluftpumpen.  Die  Wirkung  derselben  beruht 
entweder  auf  dem  Gewichte  einer  schwach  bewegten,  hängenden  Wassersäule 
von  geringem  Querschnitte,  oder  darauf,  dafs  bei  dem  Hindurohströmen  von 
Wasser  durch  eine  sich  unten  erweiternde  Bohre  der  Druck  in  dem  unteren. 
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Sobald  in  der  oben  bescbriebenen  Weise  die  Fällung  des  Knpfer- 
oxjdnls  beendet  iet,  gibt  man  die  Filtrierröbre  halb  yoII  Wasser,  setzt 
den  kleinen  Trichter  luftdicht  auf,  lätst  die  Pumpe  wirken  und  fallt 
den  Trichter  mit  der  su  filtrierenden  Fltissigkeit  an.  Sie  wird  bei 
sachgemälser,  nicht  zu  dichter  Packung  der  Filtrierschicht  in  starkem 
Strahle  abgesaugt,  und  w&hrend  man  ununterbrochen  nachgielst,  bleibt 
alles  Kapferoxydol  in  und  auf  dem 
oberen  Teile  der  Asbestschicht  zu- 
rück. Mit  Spritzflasche  (Fig.  49) 
und  mit  Hilfe  einer  passend  ge- 
schnittenen Federfahne  (Fig.  50) 
bringt  man  den  Niederschlag  yer- 
lustloe  dazu,  spült  mit  heilsem 
W&sser  nach  und  wäscht,  zuletzt 
bei  abgenommenem  Trichter,  yoII- 
ständig  aus.  Nach  tunlichstem  Ab- 
sangen des  Wassers  gibt  man 
Bcblietslich  zur  Entfernung  der 
letzten  Anteile  desselben  wiederholt 
etwas  Alkohol,  zuletzt  einige  Tropfen 
Äther  nach,  saugt  trocken,  stellt 
die  Pompe  ab  und  bringt  behufs 
Verdunstung  der  noch  vorhandenen 
Atberreste  die  Röhre  kurze  Zeit  in 
den  erwärmten  Trockenschrank.  Die 
Dauer  der  ganzen  Operation  währt  auf  diese  Weise  nur  wenige 
Minnten;  nach  dem  Trocknen  kann  das  Kupferoxydul  sofort  reduziert 
werden. 

Die  Beduktion  wird  durch  Überleiten  von  reinem  und  trockenem 
^^ asserstoffgas  bewirkt,    während   man    gleichzeitig  das   Oxydul   zum 


»eiteren  Teile  geringer  igt  ala  in  dem  oberen  engen.     Durch  diesen  Dnick- 
tinterschied  wird  Luft  angesogen  und  mitgeführt. 

Die  Apparate  nach  dem  ersten  System  bedingen  ein  hohes  Gefälle,  ein 
Fallrohr  von  etwa  10  m  Länge,  die  nach  dem  zweiten  System  Wasserdruck. 
Durch  einfache  Anfstellong  und  Handhabung  zeichnet  sich  die  zur 
leizteren  Gattung  gehörige  Wasserstrahlluftpumpe  von  Körting  aus, 
von  welcher  Fig.  51  den  Durchschnitt,  Fig.  52  die  Ansicht  zeigt.  Bei  A 
tritt  in  möglichst  gerader  Zuführung  das  Wasser  der  Leitung  ein,  saugt 
^im  Auitritt  aus  der  nur  3  mm  weiten  unteren  Öffnung  die  Luft  aus  B 
^  tind  fahrt  sie  durch  das  Abflulsrohr  C  mit  sich  fort.  Der  bei  C  über- 
gehobene Schlauch,  welcher  ganz  kurz  sein  darf,  mufs  unter  Wasser  aus- 
münden,  ist  also  in  ein  kleines  Gefäfs  zu  leiten,  welches  im  Ablaufbeoken 
steht  ond  von  dem  ausströmenden  Wasser  gefüllt  gehalten  v^ird.  Die  übrige 
Auütellnng  und  die  Art  und  Weise  der  Benutzung  vi^ird  durch  Fig.  52  hin- 
^nglich  erläutert;  um  den  Apparat  in  Tätigkeit  zu  setzen,  hat  man  nur 
nötig,  den  Wasserhahn  voll  zu  öffnen,  die  erzeugte  Luftverdünnnng  wird 
*o^rm  in  einfachster  Weise  durch  das  Manometer  angezeigt, 
^rfthling,  Anleitung.  7 
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schwachen  Glühen  erhitzt.  Der  Sauerstoff  desselben  vereinigt  sich  mi 
dem  Wasserstoffgas  zu  Wasser,  welches  dampfförmig  entweicht,  w&hrenj 
metallisches  Kupfer  zurückbleibt 

Einen  zweckm&tslgen  Apparat  daza  zeigt  Fig.  53.  In  ^  w 
das  Wasserstoffgas  entwickelt;  der  innere,  unten  verengte  und  oSen 
Zylinder  enth&lt  grobgekörntes  Zink,  der  &ulsere  verdünnte  Schwefd 
s&nre^);  nach  Öffnung  des  Glashahnes  steigt  die  Säure  in  den  innen 
Zylinder,  und  sofort  beginnt  eine  stetige  Gasentwickelung.  Das  Gi 
wird  zunächst  in  B  gewaschen,  von  mitgerissener  Säure  befreit  (dii 

durchpassierenden  Ga»| 
blasen  zeigen  gleichzeil 
tig  den  Gang  der  Gas^ 
entwickelung  an),  in  ü 
über  Ghlorcalciam  ge- 
trocknet und  tritt  dani^ 
frei  von  Feuchtigkeit  in 
die  mit  dem  Apparate 
verbundene  Filtrier^ 
röhre  D. 

Die  Redaktion  ist 
beendet,  wenn  in  dem 
unteren  Ende  der  ab- 
wärts geneigten  Röhre 
kein  Anflug  von  Feuch-' 
tigkeit  mehr  siebtbar  ist 
und  das  bei  E  austre- 
tende Gas  sich  entzünden 
lätst  und  fortbrennt  ^). 


*)  1  Teil  konzentriei^ 
ter  Schwefelsäure  in  10 
Teile  Wasser  gegossen. 

*)  Bekanntlich  ver- 
brennt ein  angezündete« 
Gemisch  von  Wawerstoff 
gas  und  atmosphärischer 
Lnft    anter  heftiger    und 


gefahrvoller  Explosion.  Man  dafrf  deshalb  die  Entzündung  des  austretenden 
Gases  bei  E  nicht  früher  versuchen,  ehe  nicht  die  den  ganzen  Apparat  an- 
fänglich fällende  atmosphärische  Luft  durcK  das  in  A  entwickelte  Wasser- 
stoff gas  vollständig  verdrängt  worden  ist.  lÄan  läfst,  um  diesen  Umstand 
festzustellen,  das  aus  E  tretende  Gas  eine  halV  Minute  lang  in  ein  leeres, 
senkrecht  mit  der  Öffnung  nach  unten  gehalteiSes  Reagenzrohr  einströmen 
und  entzündet  dann,  ohne  die  senkrechte  Lage  desNRohres  zu  verändern ,  die 
kleine,  in  derselben  angesammelte  Gasmenge.  WiV  es  ein  noch  explosives 
Gemisch,  war  die  atmosphärische  Luft  also  noch  ^icht  völlig  aus  dem  Appa- 
rate verdrängt  gewesen,  so  erfolgt  bei  der  Entzüjndung  ein  schwacher,  aber 
völlig  gefahrloser  Knall.    Ein  solcher  ist  nicht  \Mabmehmbar,  wenn  das  aus- 


) 


Inversionsmethode. 


99 


Unmittelbar  darauf  löscht  man  die  Wasserstoffflamme  (durch  ein 
kurzes  Zusammendrücken  des  Gummischlauches  zwischen  C  und  D), 
entfernt  den  Gasbrenner,  lälst  die  Röhre  im  Wasserstoff  ströme  erkalten 
und  wägt  abermals.     Das  Mehrgewicht  ist  Kupfer  ^). 

An  Stelle  der  Asbestfilterröhren,  welche  ohne  die  in  manchen 
Laboratorien  fehlende  Saugevorrichtung  nicht  anwendbar  sind,  lassen 
sich  ohne  Bedenken  Papierfilter  benutzen.  Man  filtriert  in  solchem 
Falle  die  heilse  Flüssigkeit  durch  ein,  wie  üblich,  im  Glastrichter  be- 
findliches Filter  von  sehr  gutem  Filtrierpapier,  bringt  mit  Spritzflasche 
und  Federfahne  den  Niederschlag  ohne  Verlust  darauf  und  wäscht* 
anfäDglich  mit  kaltem,  später  mit  heilsem  Wasser  so  lange  aus,  bis 
die  Zuletzt  farblos  ablaufende  Flüssigkeit  rotes   Lackmuspapier  nicht 

Fig.  53. 


loehr  bläut,  die  alkalische  Reaktion  der  Eupferlösung  somit  vollständig 
▼ergehwunden  ist.  Das  Filter  mit  dem  Niederschlage  wird  vorsichtig 
zasammengelegt  und  ohne  weiteres  Trocknen  in  einem  vorher  aus- 
geglühten und,  nach  dem  Erkalten  im  Elxsikkator,  gewogenen  Platin- 


^treteoe  Gas  bereits  aus  reinem  WaBBerstofC  bestand.  Erst  wenn  die  Ent- 
zändong  des  im  Beagenzrohre  aufgefangenen  Gases  ohne  Knall 
erfolgt,  darf  auch  das  Gas  bei  E  angezündet  werden! 

0  Die  Beinignng  gebrauchter  Asbestfilterröhren  geschieht  derart,  dafs 
°ian  die  ÄBbestschicht  mit  konzentrierter  Salpetersäure  befeuchtet,  welche, 
"<^vach  erwärmt,  das  aufgenommene  Kupfer  sofort  löst.  Man  fügt  etwas 
bittet  hinzu,  saugt,  wie  oben,  die  Lösung  ab,  wäscht  mit  heifsem  Wasser 
vollständig  aus,  zuletzt  mit  wenig  Alkohol  nach,  trocknet  und  glüht  und 
bewahrt  die  Bohre ,  welche  somit  für  sofortige ,  abermalige  Benutzung  vor- 
^itet  ist,  im  Exsikkator  auf. 
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schälchen    (Fig.   54)  bis    zur  Yölligen  Yeraschung   des  Papiers  (un< 

etwaiger  mit  dem  Eupferoxydulniederschlage  ausgescliiedener,  organi 

p.     -  scher   Stoffe)   erhitzt,  am  besten   in  de 

Platinmuffel,  sonst  über  freier  Flamme  au 

^      ä^^H       ^^^^      einem  mit  Platindrfthten  bezogenen  Glüh 

gestell  (Fig.  55). 

Das    Filter    selbst    hinterl&Ist    eim 

kleine  Menge  Asche,  deren  Betrag  vorhe 

ermittelt  worden  und  von   dem  Gesamt 

gewicht  demnächst  in  Abzug  zu  bringen  ist^«  das  Eupferoxydul  geh: 

durch  Sauerstoff  auf  nähme  in  Eupferoxyd  über,  welches  auch  hier  zun 

Zwecke  der  W&gung  zu  metallischem  Eupfer  reduziert  wird. 

Es  dient  dazu  der  ursprünglich  yon  Rose  angegebene,  von  uni 
dem  Yorliegenden  Falle  angepalste  Apparat  Fig.  55. 

Das  benutzte  Platinschälchen  erhält  einen  besonders  zu   diesen 
Zwecke  hergestellten,  in  der  Mitte  gewölbten  und  mit  einem   rundei 

Fig.  65. 


Loche  yersehenen,  gut  aufliegenden  Deckel  von  Piatina  P,  während  die 
aus  PorzeUan  gefertigte  Bohre  R  mit  dem  Wasserstoffentwickelungs* 
apparate  (Fig.  53,  Ä,  B  und  C)  verbunden  ist,  und  zwar  mittels  des 
Gummischlauches  F^  welcher  das  getrocknete  Gas  aus  C  abführt. 

Nachdem  man  sich  über  die  Reinheit  des  Gases  nach  Anmerkung  2 


0  Man  hält  für  genaue,  quantitative  Arbeiten  rund  geschnittene  Filtei 
von  möglichst  aschefreiem,  dichtem,  aber  doch  gut  durchlässigem  Filtrier 
papier  in  verschiedenen  Gröfsen  —  zumeist  werden  solche  von  13  cm  und 
9  cm  Durchmesser  benutzt  —  vorrätig  und  ermittelt  deren  Aschegehalt  eis 
für  allemal. 

Man  verbrennt  zu  diesem  Zwecke  sechs  bis  acht  Filter  in  oben  an- 
gegebener Weise,  wägt  die  zurückgebliebene  Gesamtasche  und  berechne: 
daraus  das  Gewicht  der  Asche  für  ein  einzelnes  Filter.  Den  Betrag  dieser 
, Filterasche*  bringt  man  dann  bei  Wägungen  von  Niederschlägen,  welche 
mit  einem  derartigen  Filter  verascht  worden  sind,  in  Abzug. 
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S.  98,  Yergewissert  hat,  entsündet  man  es  bei  S,  erhitzt  das  Schftlchen 
rom  Glühen  nnd  senkt  die  Röhre  R  mittels  der  Muffe  M^  bis  die  kleine 
Porzellanscheibe  8  die  Öffnung  des  Platindeckels  schliefst.  In  wenigen 
Minuten  ist  das  schwarze  Oxyd  in  rotes  Kupfer  übergeführt;  man  ent- 
fernt alsdann  die  Gasflamme,  löscht  durch  ein  kurzes  Zusammendrücken 
des  Schlauches  F  auch  die  Flamme  des  autsen  um  den  Deckel  brennen- 
den Wasserstoffgases,  lälst  im  Wasserstoffstrome  erkalten  und  wägt. 

Die  auf  diese  Weise  oder  mit  dem  Asbestfilter  ermittelte  Kupfer - 
menge  entspricht  genau  der  in  0,1625  g  angewandter  Substanz  nach 
stattgehabter,  Yollst&ndiger  Inyersion  enthaltenen  Menge  Invertzuckers, 
die  nim  auf  die  ursprünglich  yorhanden  gewesene  Bohrzuokermenge 
nmzurechnen  w&re.  Dieser  Umrechnung  sowie  auch  der  Prozent- 
berechnong  wird  man  überhoben  durch  den  Gebrauch  der  Tabelle  IV, 
S.  102,  welche  ohne  weiteres  den  Gehalt  an  Rohrzucker  in  Pro- 
zenten der  angewandten  Substanz  ablesen  l&Ist,  der  dem  ermittelten 
Kapferbetrage  entspricht. 

BeispieL  Bei  der  steueramtlich  vorgeschriebenen  Ermittelung 
des  Quotienten  eines  stark  invertzuckerhaltigen  Kandissirups  sind 
behnfs  der  Bestimmung  des  Gesamtzuckergehaltes  13,0  g  Sirup  mit 
75ccm  Wasser  und  5ccm  Salzsäure  von  1,188  spez.  Gew.  im  100-ccm- 
Külbchen  nach  S.  89  invertiert  worden.  Von  der  bis  zur  Marke  auf- 
geffillten  und  gut  gemischten  Lösung  (=  100  ccm)  sind  50ccm  zu 
I  Liter  Flüssigkeit  verdünnt  und  25  ccm  der  letzteren  (==  0,1625  g 
Sinip)  nach  Zusatz  von  25  ccm  Natriumkarbonat -Lösung  mit  50  ccm 
Fehlingscher  Lösung  drei  Minuten  lang  gekocht.  Nach  Zusatz  von 
100  ccm  kaltem  Wasser  ist  der  Niederschlag  auf  einem  Asbestfilter 
geaammelt,  getrocknet  und  zu  metallischem  Kupfer  reduziert  worden: 

Asbeströhre  mit  Kupfer,  nebst  Drahthülse     .     .     31,628  g, 

„  ohne     „  „  „  . .     31,436  „, 

mithin  Kupfer       0,192  g. 

Nach  der  Tabelle  entsprechen:  0,192  g  oder  192  mg  Kupfer 
■^d,72  Proz.  Gesamtzucker  (als  Rohrzucker  berechnet). 

£me  gleichzeitig  vorgenommene  Bestimmung  der  in  dem  unter- 
Buchteo  Sirup  ursprünglich  enthaltenen  Menge  Invertzuckers  ergab 
2,40  Proz.,  welcher  Betrag  in  obenstehender  Zahl  für  „Gesamtzucker", 
^^  auf  Bohrzucker  berechnet,  mit  enthalten  ist  und  in  Abzug  gebracht 
Verden  mülste,  wenn  man  den  ursprünglichen  Gehalt  an  Rohrzucker 
allein  zu  haben  wünscht^). 


0  l^ie  Methode  ist  in  den  Aasführungsbestimmungen  zum  Gesetz  vom 
2'.  Hai  1896,  die  Besteuerung  des  Zuckers  betreffend,  vorgeschrieben  bei  der 
Ermittelung  des  Quotienten  von  Zuckerabl&uf en ,  sofern  deren  Gehalt  an 
lovertzncker  gröfser  ist  als  2  Proz.  Die  Steuerbehörde  nimmt  indessen,  der 
?€«etzlichen  Vorschrift  gemäfs,  den  oben  erwähnten  Abzug  des  Invertzuckers 
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Tabelle  IV, 
zur  Berechnung  des  dem  vorhandenen  Invertzucker  entsprechem 
den  Bohrzuckergehaltes  in  Prozenten  aus  der  gefundenen  Kupfer' 
mengebei  dreiMinutenKochdauer  und  0,1625g  Substanz  [Herzfeld*)] 


Kupfer 

Bohr- 
zucker 

Kupfer 

1  Bohr- 
zucker 

Kupfer 

Bohr- 
zucker 

Kupfer 

Bohr- 
zucker 

Kupfer 

Bohr- 
zucker 

mg 

Proz. 

mg     • 

Proz. 

mjr 

Proz. 

mg 

Proz. 

mg 

Proi. 

79 

24,57 

117 

36,10 

155 

47,93 

193 

60,04 

231 

72  5-J 

80 

24,87 

118 

1  36.41 

156 

48,25 

194 

60,36 

232 

72,85 

81 

25,17 

119 

1  36,71 

157 

48,56 

195 

60,69 

233 

73,1^ 

82 

25,47 

120 

'  37,01 

158 

48,88 

196 

61,01 

234 

73,51 

83 

25,78 

121 

37,32 

159 

49,19 

197 

61,83 

235 

73,85 

84 

26,08 

122 

37,63 

160 

49,50 

198 

61,65 

236 

74,18 

85 

26,38 

123 

37,94 

161 

49,82 

199 

61,98 

237 

74,51 

86 

26,68 

124 

38,25 

162 

50,13 

200 

62,30 

238 

74,84 

87 

26,98 

125 

38,56 

168 

50,45 

201 

62,63 

239 

75.17 

88 

27,29 

126 

38,87 

164 

50,76 

202 

62,95 

240 

75,50 

89 

27,59 

127 

89,18 

165 

51,08 

203 

63,28 

241 

75,83 

90 

27,89 

128 

39,49 

166 

51,40 

204 

63,60 

242 

76,17 

91 

28,19 

129 

89,80 

167 

51,72 

205 

63,93 

243 

76,51 

92 

28,50 

130 

40,11 

168 

52,04 

206 

64,26 

244 

76,84 

93 

28,80 

131 

40,42 

169 

52,35 

207 

64,58 

245 

77,l^ 

94 

29,10 

132 

40,73 

170 

52,67 

208 

64,91 

246 

77,51 

95- 

29,40 

133 

41,04 

171 

52,99 

209 

65,23 

247 

77,l>.^ 

96 

29,71 

134 

41,35 

172 

53,31 

210 

65,56 

248 

78,lf 

97 

30,02 

135 

41,66 

173 

53,63 

211 

65,89 

249 

78,5:: 

98 

30,32 

136 

41,98 

174 

53,95 

212 

66,22 

250 

78,80 

99 

30,63 

137 

42,29 

175 

54,27 

213 

66,55 

251 

79,19 

100 

30,93 

138 

42,60 

176 

54,59 

214 

66,88 

252 

79,53 

101 

31,24 

139 

42,91 

177 

54,91 

215 

67,21 

253 

79,8« 

102 

31,54 

140 

43,22 

178 

55,23 

216 

67,55 

254 

80,-2-J 

103 

31,85 

141 

43,53 

179 

55,55 

217 

67.88 

255 

80,56 

104 

32,15 

142 

43,85 

180 

55,87 

218 

68,21 

256 

80,9ü 

105 

32,45 

143 

'  44,16 

181 

56,19 

219 

68,54 

257 

81,34 

106 

32,76 

144 

44,48 

182 

56,51 

220 

68,87 

258 

81,59 

107 

33,06 

145 

44,70 

183 

56,83 

221 

69,20 

259 

81,93 

108 

33,36 

146 

,  45,10 

184 

57,15 

222 

69,53 

260 

82,27 

109 

33,67 

147 

45,42 

185 

57,47. 

223 

69,87 

261 

82,61 

110 

33,97 

148 

!  45,73 

186 

57,79 

224 

70,20 

262 

82,95 

111 

34,27 

149 

'  46,05 

187 

58,11 

225 

70,53 

263 

83,30 

112 

34,58 

150 

46,36 

188 

58,43 

226 

70,86 

264 

83,64 

113 

34,88 

151 

46,68 

189 

58,75 

227 

71,19 

265 

83,9e 

114 

35,19 

152 

46,99 

190 

59,07 

228 

71,53 

266 

84,3i 

115 

35,49 

153 

47,30 

191 

59,39 

229 

71,86 

116 

35,80 

154 

.  47,62 

192 

59,72 

230 

72,19 

^)  AasführungsbestimmuDgen  zum  deutschen  Zuckersteuergesetz  vom  27.  M"  j 
1896;  Zeitschrift  1896,  S.  417.  Die  Menge  der  verwendeten  SubsUnz  betrfigt  hier  j 
wegen  des  derzeit  gebräuchlichen  Normalgewichts  von  26,048  g  =  0,1628  g. 
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Da  95  Gewichtsteile  Rohrzucker  bei  der  Inyersion  100  Gewichts- 
teüe  Invertzncker  geben  ^) ,  so  erhält  man  den  Gehalt  an  Rohrzucker, 
veon  man  die  betreSende  Menge  Invertzucker  mit  0,95  multipliziert 
oder,  was  dasselbe  ist,  um  den  zwanzigsten  Teil  yerkleinert.  Da 
2,40  X  0,95  =  2,28,  so  ist  dieser  Betrag  yon  der  Menge  des  Gesamt- 
EQckers  abzusetzen: 

59,72  —  2.28  =  57,44;    , 

mithin  würden  57,44  Proz.  als  diejenige  Menge  Rohrzucker  yerbleiben, 
velche  neben  2,40  Proz.  Invertzucker  in  dem  untersuchten  Sirup 
ursprünglich  vorhanden  gewesen  sind. 

b)  Die  volumetrische  oder  Titriermethode  zur  Bestimmung 
des  Rohrzuckers. 

Dieselbe  ermittelt,  wieviel  Eupferlösung  von  bestimmtem  Wirkungs- 
vert  erforderlich  ist ,  um  das  Reduktionsvermögen  der  bei  der  Unter- 
BQcliiing  angewendeten  Zuckermenge  zu  sättigen. 

Der  bei  der  Erhitzung  gleichwertiger  Mengen  von  Invertzucker- 
lösnng  and  alkalischer  Kupferoxydflüssigkeit  stattfindende  chemische 
Vorgang  bewirkt  einerseits  den  vollständigen  Zerfall  des  vorhandenen 
Zuckers,  andererseits  die  Ausscheidung  des  gesamten  Kupfers  in  Form 
^uies  in  Wasser  unlöslichen,  roten  Niederschlages  von  Kupferoxydul. 
I^iese  Ausscheidung  hat  naturgemäls  auch  die  Entfärbung  der  ur- 
sprünglich tiefblauen  Flüssigkeit  zur  Folge,  womit  gleichzeitig 
<^e  Beendigung  der  Reduktionsvorgänge  sich  ankündigt.  Die  Voll- 
endung derselben  wird  vermittelst  einer  Reaktion  von  gelbem  Blut- 
l^Qgensalz  auf  Kupferlösung  erkannt  und  festgestellt. 

Der  Verbrauch  an  Kupferlösung  lätst  alsdann  durch  einfache 
Berechnung  die  vorhanden  gewesene  Menge  Invertzucker  oder  die  ihr 
entsprechende  Menge  Rohrzucker  finden. 

Der  Wirkungswert  der  Fehlin gs eben  Kupferlösung,  welche 
man  ans  gleichen  Raumteilen  der  beiden  Flüssigkeiten  „FI*^  (blau) 
nnd  „Fn"  (weils)  (s.  Anhang)  kurz  vor  dem  Versuche  zusammen- 
n^ificht,  wird  auf  eine  zu  diesem  Zwecke  in  folgender  Weise  bereitete 
Invertzuckerlösung  gestellt. 

Man  fügt  in  einem  lOOccm-Kölbchen  zu  der  Lösung  von  9,50  g 
chemisch  reinem  Rohrzucker^)  oder  bester,  völlig  trockener  Raffinade 
^•()  ccm  Salzsäure  und  invertiert  nach  den  Vorschriften  auf  S.  89. 
^Je  abgekühlte,  bei  20** C,  bis  zur  Marke  mit  Wasser  verdünnte,  gut 
gemischte  Flüssigkeit  enthält  nunmehr  (infolge  der  bekannten  Um- 
setzung) 10,0  g  Invertzucker.     Man  bringt  50  ccm  derselben  (=  5,0  g 

nitht  vor,  sondern  zieht  ohne  weiteres  den   ermittelten  Gesamtzuckergehalt 
zw  Berechnung  des  Quotienten  heran. 

^)  Es  tritt  hekanntlich  1  Molekül  Wasser  hinzu  (s.  8.  10). 

)  Die  Herstellung  desselben  ist  im  Anhange  gegeben. 
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Fig.  56. 


Invertsncker)  mittels  Pipette  in  einen  Literkolben,  fügt  zur  Neutraii 
sierong  der  Salzs&ure  so  yiel  Natriumkarbonat -Lösung  hinsu,  bis  ei] 
hineingeworfenes  Stftckohen  Laekmuspapier  sich  blau  f&rbt,  füllt  ml 

destilliertem  Wasser  bis  zur  Marn 
und  mischt. 

Die  Lösung  enthält  in  je  1  ccn 
=  0,005  g  Invertzucker;  zum  Ge^ 
brauche  wird  sie  in  eine  in  ^/^q  cciq 
geteilte  Quetschhahnbürette  (Fig.  56j 
gefüllt. 

Man  milst  nun  mittels  einer  seh^ 
genauen  Pipette  25  com  Lösung  «  F  [""i 
(blau)  in  eine  halbtiefe  Porzellan- 
schale  (von  14  cm  Durchmesser^ 
fügt  die  gleiche  Menge  LösuDg 
„F  11"  (weils)  hinzu,  =  50  com 
Fehlingscher  Lösung,  sowie  ÖOecm 
destilliertes  Wasser,  erhitzt  auf 
untergelegtem  Asbestring  bis  zum 
Kochen  und  l&Ist  aus  der  Bürette 
langsam  und  in  Zwischenräumen, 
während  welcher  unter  lebhaftem 
Rühren  mit  einem  Glasstabe  stets 
aufs  neue  gekocht  wird,  so  lange 
von  der  Invertzuckerlösung  hinzu- 
flietsen,  bis  man,  nach  dem  Absitzen 
des  Niederschlages,  beobachtet,  dafs 
die  blaue  Farbe  der  Flüssigkeit  zu 
verschwinden  beginnt. 

Diese  Beobachtung  verfolgt  man 
durch  eine  qualitative  Prüfung  auf 
noch  gelöstes  Kupfer.  Man  bringt 
einige  Tropfen  einer  frisch  bereite- 
ten, kalt  gesättigten  und  mit  Essig- 
saure stark  angesäuerten  Lösung 
von  Ferrocyankalium  (gelbem  Blut- 
laugensalz) auf  ein  Stück  trockenes, 
weilses  Filtrierpapier  und  setzt,  mit- 
tels des  Glasstabes ,  einen  Tropfen 
der  heilsen  Flüssigkeit  so  neben  den  durch  die  Blutlaugensalzlösung 
erzeugten,  nassen  Fleck,  dats  beide  Flüssigkeiten  sich  in  dem  Papier 
ineinander  ziehen.  Bleibt  die  Berührungsstelle  ungefärbt,  so  war 
Invertzuckerlösung  bereits  im  Überschusse  zugesetzt  worden;  die 
Flüssigkeit  ist  dann  ohne  weiteres  zu  beseitigen  und  der  Versuch 
unter  Zusatz  von  etwas  weniger  Zuckerlösung  zu  wiederholen.     Färbt 
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Bch  aber  die  Berührangsstelle  durch  Entstehung  eines  rotbraunen 
Niederschlages  (von  Ferrocyankupfer),  welcher  sich,  suletzt  nur  noch 
in  Form  eines  ganz  feinen  Striches,  namentlich  dann  zeigt,  wenn  man 
dtt  Papier  gegen  das  Licht  hält,  so  ist  unzersetzte  Fehlingsche 
Lösong  noch  Torhanden  und  ein  weiterer  Znsatz  von  Inyertzuckerlösung 
erforderlich.  In  diesem  Falle  wird  aus  der  Bürette,  unter  fortwähren- 
dem Wiederaufkochen  der  Flüssigkeit,  tropfenweise  noch  so  viel  Zucker- 
löraog  hinzugefügt,  bis  man  den  Punkt  erreicht,  wo  bei  möglichst 
kleinem  Überschüsse  von  Zuckerlösung  die  Reaktion  auf  Kupfer  sich 
nicht  mehr  zeigt.  Der  Verbrauch  an  Invertzuckerlösung  wird  notiert 
und  durch  einen  zweiten  und  dritten  ganz  gleichartigen  Versuch  be- 
stätigt Man  beachte,  dals  die  blaue  Lösung  nFI''  stets  in  genau 
gleicher  Weise  abgemessen  wird,  d.  h.  dals  die  benutzte  Pipette  in 
gleicher  Weise  ausläuft  und  stets  dieselbe  Tropfenzahl  nachflielsen  lälst. 

Da,  wie  oben  ersichtlich,  1  ccm  der  Zuckerlösung  0,005  g  Invert- 
zucker enth&lt,  so  würden  beispielsweise  bei  stattgehabtem  Verbrauch 
TOD  48,6  ccm  Zuckerlösung  48,6  X  0,005  =  0,2430  g  Invertzucker 
zar  yölligen  Reduktion  der  angewandten  50  ccm  Fehling scher  Lösung 
erforderlich  gewesen  sein. 

Die  Ausführung  von  Zuckerbestimmungen  nach  dieser 
Methode  ist  der  oben  beschriebenen  Titerstellung  durchaus  gleichartig. 

Man  invertiert  die  zu  untersuchende  rohrzuckerhaltige  Substanz 
(I3,0g:  100  ccm)  genau  nach  S.  89,  bringt  von  der  Flüssigkeit  50  ccm 
mittels  Pipette  in  einen  Literkolben,  neutralisiert  mit  Natriumkarbonat- 
lösnng,  stellt  mit  destilliertem  Wasser  bis  zur  Marke  ein,  mischt  und 
fallt  mit  dieser  Invertzuckerlösung  die  Bürette. 

In  die  Porzellan  schale  kommen  |e  25,0  ccm  der  Lösungen  „Fl"' 
^^  jjl''II*  =  50 ccm  Fehlingscher  Lösung  und  ebenso  viel  Wasser; 
man  erhitzt  zum  Kochen  und  verf&hrt  in  Bezug  auf  Zusatz  der  Zucker- 
löiung  und  der  Scblufsprüfung  mittels  Blutlaugensalzlösung  genau,  wie 
oheo  angegeben. 

Beispiel.  13,0  g  Sirup  sind  invertiert  =  100  ccm  Flüssigkeit, 
davon  50  ccm  (=^  6,5  g  Sirup)  zu  1000  ccm  verdünnt.  Mithin  ent- 
spricht 1,0  ccm  dieser  Flüssigkeit  =  0,0065  g  des  ursprünglich  zur 
Untersuchnng  genommenen  Sirups. 

Die  abgemessenen  50 ccm  Fehlingscher  Lösung,  welche  bei  der 
Titeratellung  =  0,2430g  Invertzucker  zur  völligen  Reduktion  erforderten, 
beanspruchten  ]etzt  einen  Zusatz  von  66,8  ccm  Zuckerlösung. 

Diese  66,8 ccm,  welche  demnach  ebenfalls  0,2430g  Invertzucker 
enthalten  müssen,  entsprechen  aber  66,8  X  0,0065  =  0,4342  g  des  zur 
Untersuchung  verwendeten  Sirups. 

Das  gibt  nach  dem  Ansätze: 

0,4342  :  0,2430  =  100  :  x, 
z  =  55,96  Proz.  Invertzucker 
in  dem  untersuchten  Sirup  nach  dessen  Inversion. 
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Da,  wie  oben  gezeigt,  aar  Bildang  von  1,0  TL  Invertzocker  abei 
0,96  Tle.  Rohrzucker  erforderlich  sind,  so  entsprechen  den  gefandenen 
Inyertznckerprozenten  55,8  X  0,95  =  53,16  oder  abgerundet  53,2  Proz. 
Rohrzucker. 

Dieser  Betrag,  53,2  Proz.,  ist  demnach  der  Gehalt  des  ontersuchten 
Sirups  an  Rohrzucker. 


Was  die  Anwendung  der  in  dem  vorstehenden  Abschnitte  be- 
schriebenen Methoden  zur  quantitativen  Zuckerbestimmung  l>etriSt,  so 
wird  die  Natur  des  zu  untersuchenden  Stoffes  sowie  die  gröCsere  oder 
geringere  Anforderung  an  Genauigkeit  und  Schnelligkeit  die  'Wahl  des 
einen  oder  des  anderen  Verfahrens  bestimmen. 

Die  im  folgenden  Abschnitte  enthaltenen  Vorschriften  zur  „Aus- 
führung der  Untersuchungen''  geben  fflr  jeden  einzelnen  Fall  Auskunft 
darüber  und  es  wird,  hierauf  gestützt,  dem  verständigen  Arbeiter  nicht 
schwer  fallen,  bei  aulser gewöhnlichen,  dort  nicht  in  Betracht  g^ezo^eoen 
Verhältnissen  diejenige  Methode  herauszufinden,  welche  seinem  jeweiligen 
Zwecke  am  besten,  sichersten  und  schnellsten  dient. 


Ansfühnmg  der  Untersuchungen. 


1.     Zucker. 

A.  Bestimmung  des  Zuokergehaltes.     (Bohrsuoker  oder 
Saccharose.) 

a)  Bei  Abwesenheit  anderer  optisch  wirksamer  Stoffe. 

b)  Bei  Gegenwart  sonstiger  rechtsdrehender  Stoffe 
(Dextrose,  Baffinose). 

c)  Bei  Gegenwart  linksdrehender  Stoffe  (Inyertzacker). 

d)  Bei  Gegenwart  von  Baffinose  und  grölseren  Mengen 
▼on  Inyertzncker. 

Bei  den  Untersnchtingen  nach  der  polarimetrischen  Methode  ist 
unter  allen  Umständen  darauf  zu  achten  und  als  eine  Grrundbedingung 
znr  Erlangung  richtiger  Besultate  festzuhalten ,  dals  die  Temperatur 
der  üntersuchungsräume  und  sämtlicher  darin  benutsten 
Apparate  (Polarimeter,  Quarzplatten,  Wagen  und  Glasgeräte)  sowie 
der  zu  untersuchenden  Proben  und  des  sum  Auflösen  und 
Auffüllen  dienenden  Wassers  andauernd  die  gleiche  ist.  Diese 
Temperatur  soll  nach  den  Beschlüssen  der  mehrerwähnten  internatio- 
nalen Kommission  im  allgemeinen  +  20^  C.  betragen  ^). 


0  Über  Einflufs  der  Temperatur  auf  die  Polarisation  s.  Herzfeld, 
Zeitichrift  1809,  11,  S.  1;  Wiley,  da«.  1899,  8.  431;  femer  Wiechmann, 
^  1900,  8.  902,  und  Wiley,  das.  1900,  8.  823.  Wiley  kommt  auf  Grund 
^er  Arbeiten  zu  nachstehenden  Korrektionen :  Beim  Gebrauch  deutscher 
Apparate  (mit  Quarzkeilkompensation)  bestimmt  man  bei  abweichenden  Tem- 
peraturen die  Angahe  des  Apparates  und  die  Beobachtungstemperatur,  multi- 
pliziert die  Differenz  zwischen  der  beobachteten  Temperatur  und  -|-  17,5®  C. 
Diil  0,03  und  addiert  das  erhaltene  Produkt  zu  der  durch  den  Apparat  er- 
mittelten Angahe,  wenn  die  Temperatur  über  17,5®  C,  man  subtrahiert, 
»enn  sie  unter  17,5*  0.  lag.  —  Bei  dem  Apparat  von  Laurent  ermittelt 
man  die  Differenz  zwischen  der  beobachteten  Temperatur  und  +15®0.  und 
multipliziert  dieselbe  mit  0,0215.  Dieses  Produkt  wird  der  am  Apparat  ab- 
gelesenen Zahl  zugezählt,  wenn  die  beobachtete  Temperatur  über  15®,  es 
^rd  abgezogen,  wenn  sie  darunter  liegt.  Wiley  nimmt  dabei  an,  dafs  die 
Justierung  der  deutschen  Apparate  bei  +17,5®,  die  der  französischen  bei 
15'  geschieht. 

Schönrock  (Zeitschrift  1900,  8.  HO)  gibt  dagegen  nachstehende  An- 
^«iiQng:  , Stellt  man  die  Normalzuckerlösung  bei  20®  her,  polarisiert  dieselbe 
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Die  Benutzung  Ton  Farbenapparaien  ist  tunlichst  zu  yermeiden  M. 

Zu  den  Untersuchungen  sind  bei  gleichzeitiger  Anwendung  de^ 
neuen  Normalgewichts  nur  solche  Melsger&te  (Malskolben,  Pipetten^ 
Büretten)  zulässig,  deren  Marke  oder  Teilung  wahren  Kubikzentimetem 

^^^ — ~} 

a)     Bestimmung    des    Rohrzuckergehaltes    bei    Abwesenheit 
anderer  optisch  wirksamer  Stoffe^). 

Mittels  einer  guten  chemischen  Wage,  welche  ein  Milligramm 
Mehrbelastung  noch  deutlich  angibt,  wägt  man  von  dem  sorgfältig 
gemischten  Muster,  welches  durchaus  keine  Klümpchen  und  harten 
Stücke  enthalten  soll,  die  zu  einer  Polarisation  erforderliche  Meuge 
genau  ab'). 

Man  bedient  sich  dazu  in  sehr  geeigneter  Weise  eines  dünnen, 
glatten,  muldenförmig  zusammengebogenen  Kupferbleches  von  12  bis 
15cm  Länge  und  8cm  Breite,  dessen  Tara  man  ein  für  allemal  er- 
mittelt und  dem  man  ein  möglichst  einfaches  Gewicht  —  etwa  20,0  g  — 
gibt,  was  durch  entsprechendes  Abschneiden  kleiner  Streifchen  leicht 
zu  erreichen  ist 

Das  Gewicht  dieses  Kupferbleches  ist  fast  unveränderlich,  wenn 
dasselbe  reinlich  und  trocken  gehalten  wird.  ! 

Die  für  die  Polarisation  abzuwägenden  Normalmengen  sind 
]e  nach  der  Konstruktion  der  Apparate  verschieden. 

Man  wägt  beim  Gebrauche 
deutscher  Apparate   (mit  deutscher  oder  Yentzkescher  Skala) 

26,000  g  Zucker, 
französischer  Apparate  (Apparat   Laurent)   16,290g  Zacken 
Wildscher  Polaristrobometer  mit  Zuckerskala  10,000g  Zucker 

aber  bei  abweichender  Temperatur  (=  t)  in  einem  Apparat,  dessen  Keil- 
kompensation gleichfalls  die  Temperatur  t  besitzt,  so  genügt  es  immer,  wenn  t 
nahe  bei  20®  Hegt,  zu  der  in  Graden  Ventzke  gefundenen  Ablesung  die 
Gröfse  0,065  'X  (t  —  20)  hinzu  zu  addieren,  um  den  wirklichen  Hundertpunkt 
de«  Apparats  bei  20®  zu  erhalten.** 

^)  Aus  dem  Tätigkeitsbericht  der  Physikalisch -Technischen  Reichsanstali 
im  Jahre  1900  (Zeitschrift  1901,  8.  542):  „Die  Benutzung  Yon  Farbenappa- 
raten soll  in  Zukunft  bei  saccharimetrischen  Bestimmungen  verboten  sein.* 
Diese  Resolution  ist  mit  Bücksicht  auf  die  beabsichtigte  Eichung  von  Sacchart- 
metern  durch  die  Beichsanstalt  von  Bedeutung. 

*)  Die  Angaben  dieses  Abschnittes  beziehen  sich  auf  die  in  üblicher 
Weise  hergestellten,  gesunden  Produkte  der  Bübenzuckerfabriken  und  der 
einheimischen  Bafflnerieen. 

**)  Das  Mischen  ungleichartiger  Proben  soll  auf  Papier  nur  mittels  der 
Hände  geschehen,  Knoten  und  Klumpen  sollen  mit  einem  Metallspatel  oder 
mit  der  Hand  zerdrückt  -werden.  Die  Benutzung  von  Beibschale  und  Pistill 
ist  auszuschliefsen ,  da  an  den  Wandungen  der  Schale  Sirup  in  erheblicher 
Menge  haften  bleibt. 
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ib  und  liest  bei  der  Anwendung  dieser  Mengen,  ]e  zu  100  wahren 
Kabikzeniimeiem  Flftssigkeit  mit  Wasser  von  20®  C.  gelöst,  und 
bei  Benutzung  einer  Beobachtongsröhre  von  200  mm  L&nge  auf  der 
Skftla  BÄmtlicher  Apparate  demnächst  ohne  jede  weitere  Rechnung  den 
entsprechenden  Zuckergehalt  in  Gewichtsprozenten  ab. 

Wenn  die  Bereitung  yon  50  com  FlQssigkeit  genügt,  so  nimmt 
man  bei  den  erstgenannten  Apparaten  die  Hälfte  der  Normalmenge, 
also:  13,0  g  Zucker,  und  löst  dieselbe  zu  50  ccm  Flüssigkeit  auf.  Selbst- 
Tentändlich  zeigt  auch  bei  dieser  Lösung  im  200  mm -Rohr  die  Skala 
direkt  Prozente  an  ^). 

Bei  dem  Apparat  von  Wild  behält  man  die  Normalmenge  von 
10,0  g  auch  bei  50  ccm  Flüssigkeit  bei  und  findet  den  Prozentgehalt 
dorch  Halbierung  der  abgele- 
senen ZahL 

Eb  werden  den  Apparaten 
eolcbe  Normalgewichts- 
stücke  beigegeben ,  welche 
init  den  betreffenden  Zahlen 
bezeichnet  sind  und  genau  die 
angegebene  Schwere  besitzen. 

Man  wägt  möglichst 
Bchnell,  um  jede  Veränderung 
des  Zuckers  durch  Abdunsten 
oder  Anziehen  von  Wasser  zu 
Termeiden,  bedient  sich,  wenn 
gegen  den  Schluls  der  Wägung 
Dar  noch  kleine  Krümchen 
Zocker  mehr  oder  weniger  er- 
forderlich sind,  am  besten  der 
f^inger,  da  vom  Löffel  oder 
Spatel  die  oft  klebrigen  Teil- 

<^lien  schwierig  abzuschütteln  sind,  und  bringt  sofort  nach  beendeter 
^^ägung  den  Zucker  in  das  Malskölbchen ,  und  zwar  vermittelst  eines 
deinen,  glatten,  durch  ein  geeignetes  Stativ  über  das  Kölbchen  ge- 
iialtenen  Trichters  von  Neusilber  (Fig.  57). 

Bei  guten,  trockenen  Zuckern  wird  man  kaum  nötig  haben,  mit 
einer  Federbartspitze  etwa  auf  dem  Blech  hängen  gebliebene  Reste 
abzuatreifen,  der  Zucker  gleitet  schnell  und  vollständig  in  den  Trichter 

)  Anstatt  der  einfachen  Normalgewichtsmenge  kann  man  auch  ein 
^etfachea  derselben  zu  dem  entsprechenden  Volum  auflösen ,  also  2  X  26,0 
^  52.0  g  au  200  ccm  oder ,  wie  bei  der  französischen  Steuerverwaltung, 
^<  16,29g  =  48,87  g  zu  150  ccm,  von  denen  50  ccm  wieder  zu  100  ccm 
»ufgefaiit  werden  (Zeitschrift  1900,  8.  937).  —  Bei  Benutzung  des  alten 
^ormalge Wichtes  und  Mohrscher  Mafskolben  werden  für  deutsche  Apparate 
'^^048  g  Zucker  zu  100  ccm  Flüssigkeit  oder  13,024  g  Zucker  zu  50  ccm 
^lÖMigkeit  bei  17,5<»C.  gelöst 
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hinab.  Nur  bei  feuchten  und  siruphaltigen  Produkten  findet  leicht  eii 
Anhängen  kleiner  Teilchen  statt,  es  ist  jedoch  deren  Nachbringung  ii 
den  Trichter  ohne  Schwierigkeit  und  Verlust  mittels  der  Feder  zu  be 
werkstelligen ,  so  dals  das  Tarierblech  ohne  weiteres  sofort  für  eini 
zweite  Wägung  benutzt  werden  kann.  Zum  Hinabspülen  des  Zucken 
in  das  Kölbchen  dient  die  mit  destilliertem  Wasser  gefüllte  Heberspritz 
flasche  (Fig.  58).  Der  zunächst  mit  wenigen  Tropfen  Wasser  durch! 
feuchtete  Zucker  sinkt  schnell  hinunter,  sodann  führt  man  durch  dei 
feinen,  aber  kräftigen  Strahl  der  Heberspritzflasche  alle  im  Tricbte 
noch  haftenden  Zuckerreste  hinab  and  spült  den  Trichter  sorgfältig 


Fig.  58. 


w 


nach.     Man  bemilst  den  Wassersusatz  der 
artig,  dals  das  Kölbchen  zn  dreiyiertel  ge 
^^^  JLL  ^  füllt  ist      Das   zum  Auflösen   des  Zuckerl 

^         ^^  dienende     Wasser     muls     die     Temperatoi 

(20<^  C),  welche  beim  Justieren  des  Eölbi 
chens  eingehalten  wurde,  besitzen,  damii 
während  der  weiteren  Behandlung  kein« 
YolumyeränderuDgen  des  Kolbeninhaltes  eini 
treten  können. 

Die  Kölbchen,  in  welchen  man  das  Auf- 
lösen vornimmt,  soUen,  wie  Fig.  57  zeigt] 
einen  fast  kugelförmigen  Bauch  haben  nod 
einen  cylindrischen ,  engen  und  yerhältDi§- 
mälsig  langen  Hals,  um  ein  recht  genanefll 
Einstellen  zu  ermöglichen  und  Verluste  durch 
Herausspritzen  tunlichst  zu  verhüten.  Die 
Marke  muls  sich  am  unteren  Ende  des  Hal- 
ses befinden;  liegt  sie  zu  hoch,  so  ist  wegen 
Mangels  an  leerem  Raum  der  Inhalt  des 
Kolbens  nach  dem  Auffüllen  schwierig  durch 
Schütteln  zu  mischen.  Der  Boden  muls  ein 
sicheres  und  festes  Stehen  ermöglichen. 
Nach  Yerschluls  mit  einem  trockenen 
F  Kork  wird  durch  ein  sanftes,  kreisförmiges 

^  Umschwenken  — ^  nicht  durch  ein  heftigei 

Schütteln  —  die  völlige  Auflösung  des  Zuckers  bewirkt.  In  den  Hali 
des  Kölbchens  soll  dabei  die  Flüssigkeit  gar  nicht  gelangen,  der  Kork 
darf  nicht  benetzt  werden,  anderenfalls  ist  die  Bestimmung  zu  ver- 
werfen und  sorgfältiger  zu  wiederholen. 

Sind  mehrere  Zuckerproben  nebeneinander  zu  untersuchen,  so 
muls  man  die  Kölbchen,  sowie  die  dazu  gehörigen  Korke  vorher  nume- 
rieren. Es  geschieht  dies  am  einfachsten  durch  Bekleben  mit  kleinen 
Papierstreifen,  die  man  nach  dem  Bezeichnen  mit  durchsichtigem 
Lack  überzieht.  Sie  bleiben  dadurch  lange  Zeit  haltbar  und  wasser- 
beständig. 


^  O 
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Nach  völliger  AuflösuDg  des  Zuckers,  die  in  den  meisten  Fällen 
eieht  erkennbar ,  hat  man  die  mehr  oder  weniger  gefärbte  Lösung  zu- 
iehst  zu  klären.  Man  benatzt  zu  diesem  Zwecke  den  sogenannten 
lleiessig,  eine  wässerige  Auflösung  von  basisch-essigsaurem  Blei. 
H^e  Flüssigkeit  hat  die  Eigenschaft,  den  grölsten  Teil  der  die  Zucker- 
Seungen  häufig  yerunreinigenden,  organischen  Stoffe  in  Form  yon  Blei- 
dzen  auszufällen.  Es  büdet  sich,  meistens  sofort,  nach  dem  Zusatz 
reniger  Tropfen   ein  je  nach  der  Reinheit  und  der  Konzentration  der 


Fig.  59. 


'lüÄsigkeit  stärkerer  oder  schwächerer  Nie- 
lerschlag,  der  zugleich  alle  trübenden  Teile 
Q  sich  schliefst.  Die  Menge  Bleiessig,  welche 
n  jedem  einzelnen  Falle  zuzufügen  ist,  bangt 
iemgemäls  von  der  Beschaffenheit  der  zu 
därenden  Flüssigkeit  ab,  ein  gprolser  Über- 
»chnls  ist  ebenso  zu  vermeiden  wie  ein  un- 
zulänglicher Zusatz;  in  beiden  Fällen  erhält 
DAD  gewöhnlich  schlecht  zn  polarisierende 
Filtrate.  Kristallzucker  und  raffinierte 
Waren  bedürfen  gar  keines  Bleiessigs,  bei 
Kornzacker  genügt  ein  Zosatz  von  12  bis 
16  Tropfen,  zweite  Produkte  erfordern  20  bis 
^Tropfen,  bei  sehr  unreinen  Nacbprodukten 
nols  man  noch  etwas  mehr  nehmen. 

Bei  zu  grolsem  Zusatz  trübt  sich  später 
^  Filtrat  leicht  infolge  einer  Anziehung 
TOD  Kohlensäure  aus  der  Luft  durch  £nt- 
stehnng  yon  Bleikarbonat.  Man  kann  zwar 
Ol  solchen  Fällen  dnrch  Hinzufügung  eines 
ücinen  Tropfens  Essigsäure  die  entstandene 
Trübung  wieder  aufheben,  doch  ist  durch, 
sorgfältige  Arbeit  solcher  Zwischenfall  besser 
^  ▼enneiden. 

Auch  der  Zusatz  von  Bleiessig  geschieht 
^^  geeignetsten  mittels  einer  Heberspritzflasche ,  bei  welcher  man  die 
öntretende  Luft  zuvor  durch  eine  mit  Kalistückchen  gefüllte  Röhre 
^reichen  lälst,  um  ihr  die  beigemengte  Kohlensäure  zu  nehmen,  die 
Mdcrenfalls  eine  fortwährende  Ausscheidung  von  kohlensaurem  Blei 
*w  dem  Bleiessig  verursachen  würde.  Der  über  der  Ablaufspitze  be- 
^dliche  Quetschhahn  ermöglicht  die  Zumessung  der  nötigen  Menge. 
'>g-  59  zeigt  eine  derartige  Anordnung. 

Man  läfst,  nachdem  der  Bleiessig  mit  der  Flüssigkeit  durch  Um- 
•ckwenken  gehörig  gemischt,  die  Flüssigkeit  etwa  5  bis  10  Minuten 
^  stehen,  damit  die  Fällung  vor  sich  gehe^). 

')  Da»  Volumen  des  durch  Bleiessig  hervorgerufenen  Niederschlages 
^wriDgert  natürlich ,  je  nachdem   derselbe   stark   oder  schwach ,   die   Menge 
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Obgleich  in  den  meisten  Fällen  durch  diese  Behandlung  allein 
beabsichtigte  Wirkung  Yollst&ndig  erreicht  und  somit  der  Znsatz  je 
weiteren  Fällungsmittels,  wie  Alaun-  oder  Tanninlösung,  entbehrlid 
wird  ^),  so  fügt  man  doch  sehr  zweckmälsig  zur  Erzielung  ganz  blank 
und  klarer  Filtrate  der  Flüssigkeit  nach  erfolgter  Fällung  mit  Bleiessk 
noch  einige  Kubikzentimeter  eines  dünnen  Breies  von  Tonerde^ 
hydrat  hinzu.  Diese  Substanz  wirkt  bei  der  nun  folgenden  Filtratioi 
durch  ihre  alle  trübenden  Teilchen  einhüllende  BeschafEenheit  yorzüg^ 
lieh  klärend.     Die  Wirkung  selbst  ist  eine  rein  mechanische. 

Solche  Lösungen,  welche  wegen  ihrer  Reinheit  und  Farblosig- 
keit  eines  Bleiessigzusatzes  nicht  bedurften ,  erhalten  nur  2  bis  3  ccm 
Tonerdehydrat. 

Nach  vollendeter  Klärung  wird  mittels  der  Heberspritzflasche  bia 

fast  zur  Marke  mit  Wasser  aufgefüllt,  worauf  man  mittels  eines  am 

Fig.  60.  Filtrierpapier  gerollten  Wischers   die  oberhalb 

rder  Marke  im  Kölbchenhalse  hängen  gebliel^e- 
nen  Wassertropfen  vorsichtig  wegnimmt. 
Befinden  sich,  was  häufig  der  Fall,  Luft- 
bläschen  auf  der  Oberfläche  der  Flüssigkeit, 
welche  das  genaue  Einstellen  zur  Marke  ver- 
hindern,  so  entfernt  man  dieselben  zuvor  durch 
ein  Tröpfchen  Äther  oder  durch  Ätherdampf, 
welchen  man  aus  der  feinen  Spitze  einer  Äther- 
spritzflasche,  Fig.  60,  auf  die  Luftblasen  aus- 
fliefsen  lälst.  Die  Wärme  der  die  Flasche 
umschlielsenden  Hand  bewirkt  eine  zur  Zerstörung  aller  derartigen 
Luftblasen  hinreichende  Ausströmung  von  Ätherdampf. 

Die  letzten  Anteile  des  benötigten  Wassers  lälst  man  behutsam 
und  tropfenweise  hinzu,  ohne  die  Lösung  mit  der  Ausflulsspitze  der 
Spritzflasche  zu  berühren,  stellt  möglichst  genau  ein'),  verschliefst  den 


der  innerhalb  der  100  ccm  enthaltenen  Flüssigkeit.  Der  hierdurch  verursachte 
Fehler  bewegt  sich  indessen,  selbst  bei  sehr  starken  Niederschlägen,  in  »• 
engen  Grenzen,  dafs  in  der  Praxis  niemals  Bücksicht  darauf  genommen  wird. 

^)  Vor  Anwendung  von   Tannin 


Fig.  61. 


mufs  gewarnt  werden,  da  die  Löennf^n 
fast  aller  im  Handel  gehenden  Sorten 
die  Polarisationsebene  stark  drehen. 

*)  Die  Kölbchen,  überhaupt  alle 
derartigen  Mefsgefäfse,  Flaschen,  Boh- 
ren, Zylinder  und  Pipetten  von  genau 
abgemessenem  Inhalt  sind  für  die  hier 
in  Betracht  kommenden  Yerhältnisse 
sämtlich  in  der  Weise  »markiert', 
dafs  sie  die  bezüglichen  Mengen  von 
Flüssigkeit  enthalten,  wenn  der  untere 
Meniskus,  d.  h.  der  untere,  die  Ober- 
fläche    der     Flüssigkeit     begrenzende 
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Kolben  mit  dem  Danmen  und  schüttelt  anhaltend  und  kräftig  durch, 
foraof  die  Lösnng  sofort  filtriert  werden  kann. 

Eine  einfache  Filtriervorrichtung,  welche  zugleich  dem  hier  yer- 
folgten  Zwecke  am  besten  dient,  ist,  den  in  einem  durchbohrten  Brett- 
ehen befestigten  Glastrichter  direkt  auf  ein  starkes  Becherglas  von  etwa 
8  cm  Höhe  und  entsprechender  Weite  aufzusetzen.  Das  Brettchen  be- 
wirkt einen  hinlänglichen  Schutz  des  Filtrates  gegen  äulsere  Einflüsse, 
den  Trichter  selbst  bedeckt  man  sofort  nach  dem  Eingeben  der  Zucker- 
lösuQg  mit  einer  dünnen  Glasplatte  (Fig.  62) ,  besser  noch  mit  einem 
greisen  Uhrglase,  um  die  Verdunstung  möglichst  zu  vermeiden. 

Man  gibt  den  gesamten  Inhalt  des  Kolbens  mit  einem  Male  auf 
das  Filter,    selbstyerständlich    müssen    Trichter    und  Glas    völlig 


Fig.  62. 


Fig.  68. 


trocken  und  rein  sein,  das  Filter  —  am  besten  ein  glattes  Filter, 
kein  Faltenfilter  —  darf  nicht  vorher  behetzt  werden  und  ist  nicht 
^el  grölser  zu  nehmen,  als  unbedingt  erforderlich.  Über  den  Rand 
des  Trichters  darf  es  nicht  herausragen.  Filter  von  16  cm  Durch- 
mesaer  fassen  genau  100  ccm,  von  13  cm  Durchmesser  50  ccm  Flüssig- 
keit Die  Röhre  des  Trichters  ist  schräg  und  so  kurz  abzuschneiden, 
dats  sie  niemals  in  die  Flüssigkeit  eintauchen  kann. 

Eine  andere  Art  zu  filtrieren  zeigt  die  ohne  weiteres  verständliche 
^ig.  63.  Die  engen  Zylinder  haben  gegen  die  Bechergläser  den  Nach- 
teil, sich  schwieriger  reinigen  und  austrocknen  zu  lassen. 

Die  ersten  Anteile  des  Filtrats  sind  gewöhnlich  trübe,  wohl  auch 
durch  den  Feuchtigkeitsgehalt  des  Filtrierpapiers  beeinfluTst,  man  lälst 
»e  deshalb  stets  in  ein  besonderes  Glas  fallen  und  setzt  erst,  wenn 


%en,  mit  der  in  das  Glas  geätzten  oder  geschlifPenen  Marke  zusammenfällt. 
^  mafs  dabei  das  Gefäfs  in  senkrechter  Stellung  so  hoch  gehalten  werden, 
<Jafe  rieh  die  Marke  in  der  Höhe  des  beobachtenden  Auges  befindet.  Die  Art 
Dnd  Weise  dieser  Einstellung  veranschaulicht  Fig.  61. 

Vr^bling,   Anleitung.  o 
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die  Flüasigkeit  yöllig  klar  abtropft,  das  Brettchen  mit  dem  gefülltei 
und  bedeckten  Trichter  auf  das  eigentlich  znr  Aufnahme  des  Filtrai 
bestimmte,  reine  Glas  über. 

Das  Filtrat  muls  durchaus  klar  erscheinen,  da  die  geringst 
Trübung  die  Polarisation  unsicher  oder  unmöglich  macht 

Eine  m&Isige,  gelbe  F&rbung  ist  nicht  hinderlich,  dahingegen  gebei 
dunkele  Nachprodukte  bisweilen  so  rot  oder  tief  gelb  gefärbte  Filtratc 
dats  dieselben,  namentlich  bei  Benutzung  eines  Farbenapparates,  ohD( 
weiteres  nicht  zu  polarisieren  sind.  Man  gelangt  in  manchen  Fällei 
zum  Ziele,  wenn  man  statt  der  gewöhnlichen  Beobachtungsröhre  toi 
200  mm  Länge  eine  solche  von  100  mm  anwendet,  da  die  St&rke  ode: 
Tiefe  der  Färbung  natürlich  mit  der  Länge  der  Flüssigkeitsschich 
abnimmt. 

Der  auf  solche  Art  ermittelte  Drehungsbetrag  ist  zu  yerdoppeln 
Begreiflicherweise  verdoppelt  sich  dabei  auch  ein  etwa  gemachte] 
Beobachtungsfehler,  und  aus  diesem  Grunde  ist  der  Gebranch  dei 
100 -mm -Röhre  tunlichst  zu  beschränken. 

Will  man  die  Anwendung  derselben  Yermeiden  oder  ist  die  Flüssig- 
keit so  tief  gefärbt,  dals  auch  die  Benutzung  der  kurzen,  sogen 
„halben*'  Röhre  nicht  zum  Ziele  führen  würde,  so  muts  der  BeohachtuDi; 
eine  Entfärbung  des  Filtrats,  und  zwar  durch  Enochenkohl« 
vorhergehen.  1 

Man  hält  für  solche  Fälle  eine  aus  fein  gepulverter,  neuer  Knochen- 
kohle von  bester  Qualität  hergestellte  sogen,  extrahierte  oder 
Reinigungskohle  vorrätig,  welche  durch  Auswaschen  mit  Salzsäure 
und  Wasser  bereitet,  getrocknet,  im  bedeckt  gehaltenen  Porzellan tiegel 
ausgeglüht,  sodann  im  Exsikkator  völlig  erkaltet  ist  und  deren  Wir^ 
kungswert  in  Bezug  auf  Absorption  von  Zucker  durch  Versuche  vorher 
genau  bestimmt  wurde.  Auf  etwa  30  ccm  des  gefärbten  Filtrates  nimmt 
man  eine  den  Vorversuchen  entsprechende  Menge  —  etwa  2  g  —  dieser 
Kohle,  bringt  sie  in  einem  trockenen  Eölbchen  zusammen,  schüttelt 
tüchtig  etwa  eine  Minute  lang  und  filtriert  über  ein  kleines,  trockenem 
Filter^).  Die  Flüssigkeit  wird  in  den  meisten  Fällen  bedeutend  heller 
und  wesentlich  entfärbt  ablaufen ;  zu  dem  später  ermittelten  Drehungs- 
betrage muls  man  nunmehr  aber  denjenigen  Betrag  an  Zucker  hin- 
zufügen, welcher  nach  den  Vorversuchen  als  von  der  Kohle  absorbiert 
angenommen  werden  muls. 

Fand  man  z.  B.  in  einem  diesbezüglichen  Vorversuche  mit  einer 
Lösung  von  Komzucker,  welche  vor  dem  Zusammenbringen  mit  Knochen- 
kohle 95,5<^  Drehung  anzeigte,  dats  durch  die  Behandlung  von  30  com 


^)  Man  kann  bei  solcher  Gelegenheit  zur  leichteren  Enielung  klarer 
Filtrate,  nach  einem  Vorschlage  von  Wiechmann,  etwas  trockene,  vorher 
ausgeglüht  gewesene  Kieselgur  zufügen.  Bei  gutem  Filtrierpapier  wird  man 
indessen  für  gewöhnlich  auch  ohne  diesen  Behelf  keinen  Schwierigkeiten 
begegnen. 
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derselben  mit  2  g  obengedachter  Kohle  der  Drehungsbetrag  auf  95,2^, 
also  am  0,3®  herabgemindert  war,  so  mulste  man  bei  der  Entf&rbnng 
«oer  zur  UnterBuchnng  vorliegenden ,  dunkel  gefärbten  Polarisations- 
lüssigkeit  ebenfalls  30  com  mit  2  g  derselben  Kohle  wie  oben  behandeln, 
lianii  aber  dem  nun  erhaltenen  Drehungsbetrage  0,3 <^  hinzuzählen,  um 
den  wirklichen  Zuckergehalt  zu  bekommen. 

Die  getrocknete  Kohle  ist  in  Gläsern  mit  sehr  gut  schlielsenden 
Sksstopfen  aufzubewahren,  ihre  Benutzung  jedoch  nur  für  aufser- 
gewöhnliche  Fälle  anzuraten. 

Bei  Benutzung  eines  Halbschattenapparates  ist  in  den 
allermeisten  Fällen  eine  Entfärbung  entbehrlich. 


nunmehr  —  mit  oder  ohne  Anwendung  von  Knochen- 
bhle  —  ein  genügendes  Quantum  des  klaren  Filtrats  vorhanden ,  so 
bnn  man  die  Beobachtungsröhre,  welche  rein  und  trocken  und  an  der 
einen  Seite  geschlossen  ist,  füllen,  indem  man,  ohne  Luftblasen  zu  er- 
jagen, langsam  die  schräg  gehaltene  Röhre  vollgielst  und  ein  reines 
ond  trockenes  Deckgläschen  von  der  Seite  derartig  überschiebt,  dats 
die  Flüssigkeit  glatt  abgestrichen  wird.  Jede  Luftblase  im  Innern  der 
Bohre  ist  zu  vermeiden.  Man  schraubt,  bezw.  schiebt  den  Röhren- 
Terschlnls  vorsichtig  auf,  legt  die  von  etwa  übergeflossener  Lösung 
gereinigte  Röhre  in  den  beleuchteten,  in  jeder  Beziehung  vorher  kon- 
trollierten Apparat  und  sucht  die  betreffende  Drehung  zu  bestimmen. 
Glaubt  man  den  richtigen  Punkt  gefunden  zu  haben,  so  liest  man  auf 
^T  Skala  ab  und  vergewissert  sich  durch  sehr  geringe  Rechts-  und 
LinksTerschiebungen  und  mehrfaches,  durch  kleine  Pausen  unter- 
lirochenes  Hineinsehen  über  die  Richtigkeit  der  ermittelten  Zahl.  Man 
nacht  zweckmälsig  drei  oder  vier  solcher  Ablesungen  und  zieht  aus 
deren  Summe  den  abzugebenden  oder  zu  notierenden  Mittelwert.  Mit 
^r  Feststellung  desselben  ist  alsdann  die  Zuckerbestimmung  beendet. 
Man  hüte  sich,  wie  wir  nochmals  betonen,  bei  Benutzung  von 
oöhren  mit  Schraubenköpfen  dieselben  stark  anzuziehen.  Die  Deck- 
pser  können  dadurch  eine  Pressung  erleiden,  welche  die  Drehung  der 
Polarisationsebene  ebenfalls  beeinflulst. 

Selbstverständlich  kann  man,  wenn  irgend  welche  Gründe  die 
-Anwendung  der  Normalmenge  verhindern,  z.  B.  bei  sehr  knapp  be- 
inegaenen  Mustern,  eine  beliebig  kleinere  Menge  Zucker  abwägen  und 
'"öw,  nachdem  im  übrigen  ganz  wie  oben  angegeben  verfahren  wurde, 
^^  Polarisation  unterwerfen.  Es  ist  dabei  allerdings  nicht  autser 
Augen  zu  lassen,  dals  ein  Beobachtungsfehler  bei  der  schliefslichen 
'ferecknong  auf  den  Prozentgehalt  sich  naturgemäls  um  so  mehr  ver- 
grötsert,  je  kleiner  die  ursprünglich  abgewogene  Menge  war. 

Beispiel  Von  einem  Rohzucker  sind  abgewogen:  8,431g.  Die 
S^uärte  Lösung  ist  auf  50  com  Flüssigkeit  gebracht,  und  mit  einem 
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deutschen  Apparat  deren  Drehung  =  61,8®  gefunden.  Da  1,0®  Dre 
hung  0,130  Zucker  anzeigt,  so  sind  61,8  X  0,130  =  8,034g  reinei 
Zucker  in  8,431  g  Rohzucker  enthalten.  100  Teile  desselben  habe^ 
mithin  nach  dem  Ansätze: 

8,431:8,034  =  100:0?, 
X  =  95,2  Proz. 

Bei  Anwendung  der  Normalmenge  hätte  man,  ohne  weiterer  Rech 
nung  zu  bedürfen,  die  Zahl  95,2  direkt  auf  der  Skala  abgelesen. 


b)    Bestimmung  des  Rohrzuckergehaltes  bei  Gegenwart  son- 
stiger  rechtsdrehender  Stoffe  (Dextrose,  Raffinose). 

Ein  einfaches,  schnell  und  sicher  zum  Ziele  führendes  Mittel,  d» 
Anwesenheit  von  Dextrose  (St&rkezucker)  oder  Raffinose  in  den  Pro 
dukten  der  Zuckerfabrikation  aus  Rüben  oder  Zuckerrohr  zu  erkennen, 
gibt  es  bislang  nicht. 

Ein  Zucker  des  Handels  ist  verdächtig,  Raffinose  zu  enthalten 
oder  einen  Zusatz  von  Stärkezucker  bekommen  zu  haben,  wenn  sein^ 
Lösung  eine  auffällig  hohe,  der  sonstigen  Beschaffenheit  des  Zucker^ 
anscheinend  nicht  zukommende  oder  entsprechende  Rechtsdrehung  zeigt] 
Man  darf  in  solchem  Falle  auf  Anwesenheit  von  Raffinose  schlielseni 
wenn  der  Zucker,  wie  schon  in  der  Einleitung  hervorgehoben  worden 
ist,  eine  wenn  auch  nur  hier  und  da  auftretende  spielsige  oder  nadel^ 
förmige  Kristallisation  zeigt,  wenn  er  nachweislich  aus  Fabriken  stammt] 
welche  sich  mit  Melasseentzuckerung  beschäftigen,  und  wenn  seine! 
wässerige  Lösung  Fehlin g sehe  Eupferfiüssigkeit  gar  nicht  oder  nd 
ganz  mätsig  (vielleicht  durch  vorhandenen  Invertzucker  hervorgerufen] 
reduziert;  man  darf  auf  stattgehabte  Zumischung  von  Stärkezuckei^ 
schliefsen,  wenn  beim  Erhitzen  der  Zuckerlösung  mit  Fehlin gschef 
Flüssigkeit  eine  sehr  starke  Reduktion  beobachtet  wird. 

Polarisiert  man  solche  Zucker  lediglich  in  gewöhnlicher  Weise  und 
bestimmt  gleichzeitig  ihren  Gehalt  an  Feuchtigkeit  und  Salzen,  so 
bleibt  bei  Summierung  der  gefundenen  Zahlen  auf  Prozente  meistens 
ein  viel  zu  geringer  oder  gar  kein  Restbetrag  für  organische  Nicbt^ 
Zuckerstoffe;  es  findet  sich  sogar  bisweilen  eine  erhebliche  Ober^ 
schreitung  der  Zahl  100.  In  allen  diesen  Fällen  muls  zur  Bestimmung 
des  wirklichen  Rohrzuckergehaltes  die  optische  Inversionsmethode  ani 
gewendet  werden. 

Zur  Ausführung  der  Untersuchung  bestimmt  man  die  Polarisation 
des  Zuckers  nach  S.  108,  wägt  ein  zweites  Mal  13,0  g  Zucker  ab,  in- 
vertiert dessen  Lösung  genau  nach  der  auf  S.  88  gegebenen  Vorschrift 
und  ermittelt  den  Drehungsbetrag  der  invertierten  Flüssigkeit  im 
Wassermantelrohr,  immer  genau  bei  20<)G. 
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Die  Rechnungsformeln  sind  f Or  beide  Fälle  yerschieden ,  weil  das 
Drehangs  vermögen  der  Dextrose  bei  der  Behandlung  mit  Salzsäure 
onge&ndert  bleibt,  während  die  Raffinose  bekanntlich  in  ähnlicher 
Weise  wie  der  Rohrzucker  eine  Inversion  und  damit  eine  erhebliche 
Abmindemng  ihrer  Rechtsdrehung  erleidet. 

Man  erhält  den  Rohrzuckergehalt  Z  bei  Gegenwart  von  Dextrose 
nach  der  Formel : 

100  XiS 
~    132,66  ' 
bei  Gegenwart  Ton  Raffinose  nach  der  Formel: 
(0,5124  XP)  +  J 
0,8390 

S  bedeutet  die  gesamte  Drehungsverminderung,  P  den  Drehungs- 
betrag Yor,  J  den  verdoppelten  Drehungsbetrag  nach  der  Inversion. 
Beispiele  finden  sich  auf  S.  91  und  92  angegeben^). 

c)  Bestimmung  des  Rohrzuckers  bei  Gegenwart  linksdrehen- 
der Stoffe  (Invertzucker). 

Die  Bestimmung  des  Zuckergehaltes  in  Gegenwart  von 
Inyertzacker  wird  ebenfalls  nach  der  optischen  Inversionsmethode 
aasgeführt,  wenn  der  Gehalt  an  Invertzucker  ein  bedeutender,  etwa 
über  2  Proz.  betragender  ist.  Es  gelten  für  solche  Fälle  die  oben 
gegebenen  Vorschriften  in  gleicher  Weise  (Beispiel  I,  S.  91).  Bei  ge- 
ringerem Invertzuckergehalt  polarisiert  man  den  zu  untersuchenden 
Zucker  wie  gewöhnlich  und  vermeidet  nur,  aus  bekanntem  Grrunde,  die 
Anwendung  von  Bleiessig  oder  doch  einen  Überschuls  von  Bleiessig  bei 
der  Klärung.  Wenn  durchaus  nötig,  wird  vor  der  Polarisation  mit 
Knochenkohle  entfärbt.  In  einer  besonders  abgewogenen  Menge  be- 
stimmt man  alsdann  den  vorhandenen  Invertzucker  gewichtsanalytisch 
mittels  Fehlingscher  Kupferlösung  nach  1.  D.  (S.  129). 

Ein  Teil  Invertzucker  verdeckt  (bei  20^  C.)  die  Rechtsdrehung 
von  etwa  0,33  Teilen  Rohrzucker.  Man  könnte  daher,  um  eine  durch 
vorhandenen  Invertzucker  verringerte  Polarisationszahl  annähernd 
richtig  zu  stellen,  den  ermittelten  Prozentgehalt  an  Invertzucker  mit 
0,33  multiplizieren  und  den  so  erhaltenen  Betrag  dem   Polarisations- 

^)  Stärkezucker  und  Maltose  werden  in  neuerer  Zeit,  auch  als  feste, 
aiehr  oder  weniger  raffinierte  Ware,  vielfach  in  den  Haudel  gebracht  und 
and  infolgedegaen  häufig  Gegenstand  chemiscU  -  technischer  Untersuchungen. 

Die  Beschreibung  des  dabei  einzuschlagenden  Verfahrens  liegt  nicht 
i&ehr  innerhalb  der  eigentlichen  Aufgaben  dieses  Buches  und  hat  deshalb  an 
«eser  Stelle  nicht  berücksichtigt  werden  können.  Um  indessen  den  gelegent- 
lich herantretenden  Anforderungen  zu  genügen,  haben  wir  eine  „Anleitung 
Voruntersuchung  von  Dextrose-  und  Maltosefabrikaten"  dem  am 
ßchlusge  des  Buches  befindlichen  „Anhange"  hinzugefügt. 
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ergebnisse  hinzufügen.     Die  Summe  beider  Zahlen  würde  dem  wirl 
liehen  Prozentgehalt  an  Rohrzucker  näher  kommen. 

Auf  Zuverlässigkeit  kann  diese  Methode  indessen  keinen  Anspruc 
erheben,  da  der  Faktor  0,33  nicht  endgültig  fest  und  auch  sonst  eii 
Reihe  yon  Bedenken  dagegen  steht  i). 


In  der  Praxis  und  bei  den  üblichen  Handelsanalysen  tragt  m« 
bislang  den  im  Vorstehenden  berücksichtigten  Umständen  insofei 
gewöhnlich  keine  Rechnung,  als  man  die  durch  das  Polarisation 
instrument  gewonnene  Zahl  —  unbeirrt  von  einer  durch  Invertzucb 
hervorgerufenen  Verminderung  des  Drehungsbetrages  —  als  den  d 
halt  an  Rohrzucker  anzugeben  pflegt.  Ist  Invertzucker  in  wägbar« 
Mengen  vorhanden  und  bestimmt  worden,  so  fügt  man  in  solche 
Fällen  die  ermittelte  Menge  desselben  getrennt  der  Zusammenstellut 
der  anderen  Zahlen  hinzu. 

In  ähnlicher  Weise  findet  auch  das  Vorhandensein  von  Raffinoi 
häufig  keinen  zahlenmätsigen  Ausdruck. 

Es  würde  nicht  ungerechtfertigt  erscheinen,  wenn  man  bei  Untei 
suchungen  derartig  zusammengesetzter  Substanzen  dem  ermittelte 
und  unberichtigten  Drehungsbetrage  nicht  das  Wort  „Zuckerprosente' 
sondern  die  Bezeichnung  „Polarisation*'  beilegte,  um  über  die  Bedeuton 
solcher  Zahl  nach  keiner  Richtung  hin  Zweifel  zu  lassen. 

B.    Bestimmung  des  Wasser-  und  NiohtEUokergehaltea. 

Unter  gewöhnlichen  Umständen  enthält  Jeder  Zucker  eine  gewisi 
Menge  Wasser,  welche  durch  verschiedene  Verhältnisse  und  Einflüss 
gprötser  oder  geringer  werden,  durch  Abdunstung  sich  verminden 
durch  Wasseranziehung  aus  feuchter  Luft  sich  vermehren  kann. 

Zieht  man  die  für  Zucker  und  Wasser  gefundenen  Prozent  zahle 
von  100,0  ab,  so  bleibt  eine  Differenz,  welche  der  vorhandenen  Meng 
von  anderen  organischen  und  anorganischen  Stoffen  entspricht,  und  di 
man  in  dem  Namen  „Nichtzucker^  zusammenfafst. 

Die  Bestimmung  des  Wassergehaltes  im  Zucker  ist  besondei 
deshalb  von  Wichtigkeit,  weil  die  dadurch  gleichzeitig  bewirkte  Fef 
Stellung  der  Menge  des  vorhandenen  Nichtzuckers  eine  viel  sicherer 
Beurteilung  des  Zuckers  hinsichtlich  seiner  Reinheit,  seines  Handel 
wertes  und  seiner  Brauchbarkeit  zu  verschiedenen  Zwecken  ermö^ 
licht,  als  es  die  alleinige  Kenntnis  des  Zuckergehaltes  an  die  Hand  t 
geben  vermag. 

Man  bestimmt  den  Wassergehalt  (Feuchtigkeitsgehalt)  ii 
Zucker  durch  Austrocknen  desselben  bei  einer  Temperatur  von  10 
bis  llO^C.  und  bedient  sich  hierzu  am  geeignetsten  kleiner,  mit  übet 

*)  V.  Lippmann,  Chemie  der  Zuckerarten,  II.  Aufl.,  S.  827. 
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Fig.  64. 


greifendem  Deckel  yersehener  Tiegel  oder  Schälchen  von  Messing- 
blech, Fig.  64  ^).  Eine  Höhe  yon  3  cm  and  eine  obere  Weite  yon  5  bis  6  cm 
gibt  eine  passende,  handliche  Form;  man  lätst  Schälchen  und  Deckel 
mit  laufenden  Nummern  stempeln  und  bringt  y ermittelst  Feilen  oder 
Schneiden  am  Rande  des  stets  mit  zu  wägenden  Deckels  das  Gewicht 
der  Schälchen  auf  eine  möglichst  einfache  Zahl. 
Diese  Tara  wird  ein  für  allemal  für  die  be- 
treffende Nummer  notiert  und  ist  fast  unyer- 
änderlich,  wenn  man  die  Schälchen  nach  dem 
Gebrauch  rein  und  trocken  hält. 

Nachdem  der  Tiegel  nebst  untergelegtem  ._     .^^^_.. 

Deckel  auf  die  eine  Schale  der  Wage,  die  Tara 

au!  die  andere  gesetzt  und  deren  Richtigkeit  kontrolliert  worden  ist, 
bringt  man  genau  5,0  g  des  zu  untersuchenden  Zuckers  ^)  (yon  Kristall- 
zuckern und  ähnlichen,  sehr  trockenen  Produkten  10,0  g)  hinein,  indem 
man  sich  bemüht,  einen  lockeren,  möglichst  yiel  luftige  Zwischenräume 
enthaltenden  Haufen  dayon  zu  bilden. 

Nach  yoUendeter  Wägung  bringt  man  das  gefüllte  Schälchen  in 
den  erwärmten  Trockenschrank  und  lätst  es  hier,  unbedeckt,  so  lange 
stehen,  bis  durch  eine  Temperatur  yon  105  bis  llO^C.  alles  dem  Zucker 
anhaftende  Wasser  yerflüchtigt  worden  ist. 

Die  Zeitdauer  ist  je  nach  der  BeschafEenheit  des  Zuckers  yerschieden; 
während  bei  Kristallzuckern  ein  einstündiges  Trocknen  yöllig  genügt, 
bedürfen  die  bes- 
seren Komzucker 
lV2bi8  2  Stunden 
zu  ihrer  yollstän- 
digen  Austrock- 
nnng.  Die  Tempe- 
ratur des  Trocken- 
schrankes  bedarf 
der  Überwachung, 
steigt  sie  zu  hoch,  y, 
80  tritt  Bräunung  ^ 
des  Zuckers  ein, 
und  die  Bestim- 
mung ist  dann  unbedingt  zu  yerwerfen ;  bleibt  sie  zu  niedrig,  so  trock- 
net der  Zucker   nicht   yollständig    aus.      Nach    beendetem   Trocknen 


')  Beschlafit  der  internationalen  Kommission:  ^Für  normale 
Rübenzucker  ist  für  die  Wasserbestimmung  die  Temperatur  105  bis  110°  an- 
zuwenden. Für  anormale  Bübenzucker,  sowie  für  Kolonialzack  er  gibt  es 
keine  Handelsmetbode  für  die  Wasserbestimmung.**  (Zeitschrift  1900,  S.  362.) 
*)  Die  Beschlässe  der  im  Dienste  der  Zuckerindustrie  tätigen  Österr.-ung. 
öffentlichen  Chemiker  verlangen  10  g  Zucker  bis  zu  konstantem  Gewicht  zu 
trocknen.     (Österr.-ung.  Zeitschrift  f.  Zuckerindustrie  1901,  8.  664.) 
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werden  die  Sch&lchen  herauBgenommen ,  bedeckt  und,  nachdem  sie  in 
einem  Exsikkator  über  Ghlorcalciom  erkaltet  sind  (Fig.  65 ,  a.  t.  S.), 
aufs  neue  gewogen. 

Der  OewicbtsTerloBt  wird  als  „Wasser**  angegeben. 

Beispiel     Das  Sch&lchen  mit  5,0g  Zucker  wog: 

Vor  dem  Trocknen     26,125  g, 
iiach_„ „  26,029  g, 

Verlust,  mithin  Wasser  =:     0,096  g. 

5,0  :  0,096  =  100  :  x, 
X  =  1,92  Proz.  Wasser. 

Hatte  man  bereits  oben  durch  die  Polarisation  gefunden: 
95,2  Proz.  Zucker, 
so  bleiben  bei  .     1,9      „      Wasser 
Bchlielslich  ...     2,9      „      Nichtzucker  als  Differens. 
100,0  Prot 

Die  zu  diesem  Zwecke  benutzten  Trockenschränke  müssen  durch 
ihre  Konstruktion  die  Gewilsheit  bieten,  dals  in  ihnen  tatB&chlich  die 
Yon  dem  Thermometer  angezeigte  Temperatur  herrscht,  dats  sie  w&hreod 
der  Benutzung  nicht  unter  105  bis  110®  C.  sinkt,  aber  die  obere  Grenze 
auch  nicht  überschreitet. 

Im  ersteren  Falle  würde  die  Austrocknung  eine  nicht  yoUat&ndige 
sein ,  im  letzteren  Falle  treten ,  namentlich  bei  invertzuckerhaltigen  | 
Stoffen ,  leicht  tiefer  gehende  Veränderungen  oder  Zersetzung^en   der- 
selben auf,  welche  zu  unrichtigen  Angaben  führen  mülsten. 

Diese  Forderungen  bedingen  Trockenschränke  mit  Doppel- 
wandungen, wie  Fig.  66  einen  solchen  zeigt. 

Er  ist  ein  entweder  an  der  Wand  aufgehängter  oder  auf  einem 
Eisengestell  befestigter,  aus  starkem  Kupfer-  oder  yerbleitem  Stahlblech 
gefertigter  Kasten  mit  einem  Innenraum  von  etwa  22  cm  Höhe,  28  cm 
Breite  und  22  cm  Tiefe,  welcher  allseitig  von  doppelten  Wandnngea 
umgeben  und  auch  mit  doppelwandiger  Tür  yersehen  ist.  Von  den 
drei  oben  sichtbaren  Ansätzen  dient  a  als  Schornstein  für  die  Heizluft, 
h  trägt  ein  durch  Kork  gehaltenes  Thermometer,  c  ist  das  Abzugsrohr 
für  den  Innenraum.  Bei  geschlossener  Tür  tritt  die  Aulsenluft,  durch 
einen  Schieber  regulierbar,  bei  d  unter  den  Boden  des  Innenranmes, 
gelangt,  bereits  stark  erhitzt,  durch  einen  am  entgegengesetzten  Ende 
befindlichen  Schlitz  in  dSnselben  und  yerlälst  ihn,  den  Kasten  in  seiner 
ganzen  Ausdehnung  durchstreichend,  und  mit  der  ausgetriebenen 
Feuchtigkeit  beladen,  bei  c.  Die  Heizung  geschieht  durch  Gras,  Spiritus 
oder  Petroleum,  die  Luft  tritt  durch  einen  bei  e  befindlichen  Schlitz 
zunächst  unter  den  Boden  und  gelangt,  stark  erhitzt,  dann  erst  zwischen 
die  Doppelwände,  wodurch  der  Innenraum  sehr  gleichmälsig  erwärmt 
wird.     Die  Schälchen   mit  dem   zu  trocknenden  Zucker  finden  ihren 
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Pkts  auf  mit  passenden  Ausschnitten  yersehenen,  beweglichen  Ein- 
^n,  so  data  sie  allseitig  von  der  heifsen  Luft  umgeben  sind.  Die 
Einlagen  selbst  werden  zweckm&Isig  von  Asbestpappe  hergestellt,  so  dals 
he  Schälchen  nicht  unmittelbar  mit  dem  heilsen  Metall  in  Berührung 
kommen  können. 

Nach  den  Angaben  des  Thermometers,  dessen  Kugel  bis  etwa  in 
lie  Mitte  des  inneren  Raumes  reicht,  reguliert  man  die  untergesteUte 


Fifj.  m. 


Lampe  oder  den  Gasbrenner  derart,  dals  die  Temperatur  im  Inneren 
des  Kastens  11 0^0.  nicht  übersteigt 

Man  hat  yerschiedene  Apparate  erdacht,  um  diese  Regulierung 
der  Temperatur  durch  eine  selbsttätige  Vorrichtung  zu  bewirken, 
einerseits  also  zu  yerhindem,  dals  die  Wärme  im  Trockenschranke 
tber  einen  gewissen  Punkt  —  hier  llO^C.  —  sich  steigere,  anderer- 
seits unter  eine  bestimmte  Grenze  herabsinke.  " 

Solche  „Wärmeregulatoren"  sind  nur  bei  Gasheizung  benutz- 
W,  ihre  Wirkung  beruht  bei  den  älteren,  zahlreichen  Konstruktionen 
&u!  der  Ausdehnung  einer  Quecksilberfüllung  des  im  erwärmten«Trocken- 
Bchrank  befindlichen  Apparates,  durch  welche  bei  einer  bestimmten 
Temperatur  der  bis  dahin  ungehinderte  Zutritt  von  Gas  zu  der  Heiz- 
vorrichtung des  Trockenschrankes  teilweise  abgesperrt  wird. 
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Einen  einfachen  derartigen  Apparat,  welcher  das  Prinsip  dies^ 
Einrichtung  gut  erkennen  lälst,  zeigt  Fig.  67. 

Das  Gas  tritt  durch  die  unten  offene  Röhre  a  in  die   Bohre 
welche  unten  ein  zur  Hälfte  mit  Quecksilber  gefüUtes  Gefäfs  c  tr^ 

Dasselbe  ist  oben  geschlossen  und  ste! 
nur  durch  die  untere  Öffnung  der  l 
fast  auf  den  Boden  reichenden  Ansät 
röhre  d  mit  h  in  Verbindung.  B 
gewöhnlicher  Temperatur  erfüllt  d 
Heizgas  die  oben  durch  einen  Eoi 
geschlossene  Röhre  b  und  tritt  dun 
den  seitlichen  Ansatz  e  in  den  Schlaue 
welcher  zu  dem  den  Trockenschrai 
erwärmenden  Brenner  führt.  Soba 
jedoch  durch  eine  Erwärmung  von 
die  über  dem  Quecksilber  befindlicl 
Luft  und  dieses  selbst  sich  ausdehD 
so  steigt  dasselbe  in  d  und  5  in  d 
Höhe,  bis  es  schlielslich  die  untei 
Öffnung  Yon  a  erreicht  und  damit  hie 
den  ferneren  Gaszutritt  sperrt. 

Um  ein  gänzliches  Verlöschen  de 
Flamme  zu  yerhindern,  befindet  sie 
bei/  eine  feine  Öffnung,  die  so  vit 
Gas  durchlälst,  dats  ein  FortbreDne 
mit  sehr  kleiner  Flamme  ermöglich 
wird. 

Die  Fig.  68  yeranschaulicht  die  Ar 
und  Weise,  wie  man  die  Verbindunj 
mit  der  Gasleitung  herzustellen  hat^] 
Mittels  des  neben  dem  Regulatoi 
befindlichen  Thermometers  regulier 
man  den  Apparat  in  der  Weise,  dail 
man  die  Röhre  a  in  dem  durchbohrte] 
Korke  so  weit  hinabschiebt,  bis  bei  dem  gewünschten  Temperatur 
maximum  —  hier  llO^C.  —  das  Quecksilber  den  Gaseintritt  sperrt 
Sobald  bei  der  nunmehr  klein  gewordenen  Flamme  die  Temperatur  in 
Inneren  des  Kastens  alimählich  sinkt,  fällt  auch  das  Quecksilber  in  I 
und  d,  das  Gas  strömt  wieder  ungehindert  aus,  die  Flamme  yergrölserl 
sich  sofort  wieder  und  so  wiederholt  sich  das  Spiel  des  Apparates  ii 
sicherer  und  jede  Beaufsichtigung  ersparender  Weise*). 

0  Bei  dem  TrockeDscbranke  Fig.  66  würde  der  Ansatz  c  den  BegulaU'l 
aufzunehmen  haben,  für  den  Abzug  der  Innenluft  aber  dann  innerhalb  bei  << 
noch  eine  besondere  Öffnung  herzustellen  sein. 

•)  Die  sogen.  „Wassertrockenschränke*,  deren  Doppel  Wandungen  kocben' 
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Eine   andere ,  neuere  Konstruktion  des  W&rmeregulators   beruht 
auf  der  Dmckwirkung  gespannten  Dampfes  auf  das  in  dem  Regulator 


<ie3  Wasser  einschliefsen ,  lassen  im  Innenraume  die  geforderte  Höhe  der 
Temperatur,  105  bis  110*^0.,  nicht  erreichen,  und  dasselbe  gilt  von  den  Trocken- 
apparaten von  Soxhlet  (Zeitschrift  1891,  8.  961)  und  Alberti  (Deutsche 
Zuckerindustrie  1892,  8.  385),  obschon  bei  ihnen  der  Raum  zwischen  den 
Doppelwänden  mit  gesättigter  Kochsalzlösung  oder  mit  Toluol  gefüllt  wird, 
deren  Siedepunkte  bei  107'C.,  bezw.  110*0.  liegen  (Zeitschrift  1893,  8.  130). 
Die  Letztgenannten  erfordern  zudem  einen  Eühleraufsatz  zur  Wieder vei*dich- 
tong  der  von  der  Fällung  abgehenden  Dämpfe  und  eine  besondere  Ventilation 
des  Innenranmes  mittels  einer  in  dem  Abzugsrohr  angebrachten  Gasflamme. 
Beides  ist  lästig,  die  Fällung  mit  dem  brennbaren  Toluol  aufserdem  nicht 
ungefährlich.  8ie  haben  sich  in  den  gewöhnlichen  Laboratorien  nicht  ein- 
zTif Öhren  vermocht.  —  Für  Fabriklaboratorien,  welche  über  Dampf  von 
geeigneter  Spannung  und  über  Luftpumpe  verfügen,  sind  sogen.  „Vakuum- 
trockenschränke",  in  deren  Linenraum  neben  genügend  hoher  Temperatur 
<^iiie  das  Trocknen  sehr  beschleunigende,  starke  Luftverdünnung  erzeugt 
werden  kann,  sehr  empfehlenswert;  wo  aber  diese  Hilfsmittel  nicht  vorhanden 
i'ind,  wird  von  der  Benutzung  eines  solchen  in  den  meisten  Fällen  abgesehen 
werden  müssen.  —  Ti'ockenschränke  mit  elektrischer  Heizung  sind  mehr- 
fach (von  Christ  u.  Co.  und  Julius  Peters,  Berlin)  konstruiert  worden. 
Ihre  Beschreibung  würde  an  dieser  Stelle   zu   weit  führen,   sie   werden  den 
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befindliche  Quecksilber.  Die  dazu  gehörigen  Trockenschränke  enthalten 
innerhalb  der  Doppelwandungen  etwas  Wasser,  welches  durch  den 
Heizbrenner  und  infolge  der  Einrichtung  des  Schrankes  Dampf  Ton 
solcher  Spannung  liefert,  dals  die  Temperatur  im  Inneren  des  Schran- 
kes auf  105  bis  llO^C.  steigt.  Der  aus  Eisenröhren  bestehende,  autser- 
halb  des  Schrankes  befindliche  und  mit  Quecksilberfüllung  yersehene 
Wärmeregulator  hält  die  Temperatur  konstant.  Die  Dampfspannung 
bewirkt  gleichzeitig  neben  der  Erwärmung  des  Schrankes  auch  den 
Druck  auf  das  Quecksilber  des  Regulators  und  drängt  dieses,  sobald 
die  Temperaturgrenze  überschritten  wird,  zur  Absperrung  des  Gafi- 
zutritts.  Durch  eine  verschiedene  Bemessung  der  Quecksilbermenge 
erfolgt  die  Einstellung  des  Regulators  auf  höhere  oder  niedere  Tem- 
peratur. 

Wo  Heizgas  nicht  vorhanden,  wird  man  sich  mit  Petroleumöfen 
oder  Spirituslampen  behelfen  müssen;  da  eine  selbsttätige  Regulierung 
der  Wärmezufuhr  hierbei  ausgeschlossen  ist,  erfordern  sie  häufige 
Beobachtung  und  sorgfältige  Überwachung. 

C.    Bestimmung  des  Asohe-  und  Salzgehaltes. 

Wie  schon  bemerkt,  begreift  man  unter  dem  Namen  „Nicht- 
zucker''  die  sämtlichen  organischen  und  anorganischen  (mineralischen) 
Stoffe,  welche  neben  Zucker  und  Wasser  in  zuckerhaltigen  Substanzen 
enthalten  sind. 

Man  findet  ihre  Gesamtmenge,  wie  oben  gezeigt,  durch  die  Be- 
stimmung von  Zucker  und  Wasser,  als  sogenannte  „Differenz^,  und 
gibt  das,  was  nach  Addition  jener  beiden  Zahlenwerte  an  100  Teilen 
fehlt,  als  die  vorhandenen  Prozente  Nichtzucker  an.  Bei  einer  gleich- 
zeitigen Bestimmung  des  Aschegehaltes  verbleibt  die  Differenz  auB- 
schlietslich  den  organischen  Nichtzuckerstoffen  allein. 

Die  im  Zucker  enthaltenen  Salze  sind  hauptsächlich  lösliche  Alkali- 
salze organischer  Säuren,  Sulfate  und  Chloralkalien.  Beim  vollständigen 
Verbrennen  des  Zuckers  bleiben  dieselben  zurück,  und  zwar  entstehen, 
da  die  organischen  Säuren  bei  einem  solchen  Verfahren  sich  in  Kohlen- 
säure umsetzen,  an  Stelle  der  organisch  -  sauren  Verbindungen  ent- 
sprechende Mengen  von  Alkalikarbonaten.  Bisweilen  finden  sieb  auch 
lösliche,  organisch -saure  Ealksalze,  welche  bei  der  Verbrennung  in 
gleicher  Weise  sich  umsetzen.  Manche  Zucker,  besonders  minderwertige 
Nachprodukte,  enthalten  daneben  gewisse  „mechanische  Verunrei- 
nigungen", zum  Teil  aus  Sandkörnchen  und  dergleichen,  im  wesent- 
lichen aus  kohlensaurem  Calcium  bestehend.     Bei  Vorhandensein  des 


jeweiligen  bestehenden  Verhältnissen  angepafst  und  können  mit  elektro- 
magnetischem Stromunterbrecher  zu  selbsttätiger  Wärmeregulierung  ver- 
sehen werden. 
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ktzteren  ist  der  Zucker  „trdblöslich*',  d.  h.  er  gibt  mit  destilliertem 
Wasser  eine  mehr  oder  weniger  trübe,  undurchsichtige  Lösung. 

Den  Yerbrennnngsrückstand  eines  Zuckers  einschlielslich  der  etwa 
Torfaandenen  mechanischen  Verunreinigungen  nennt  man  seine  „Asche**, 
den  Yerbrennungsrückstand  eines  yon  solchen  Yerunreinigungen  freien 
oder  durch  Torgängige  Behandlung  befreiten  Zuckers  bezeichnet  man 
Bit  dem  Worte  „Salae". 

Je  nach  den  Umst&nden  wird  man  das  eine  oder  das  andere  2u 
bestimmen  haben;  es  ist  einleuchtend,  dats  klarlösliche,  also  von  mecha- 
oischen  Yerunreinigungen  freie  Zucker,  wie  sie  für  gewöhnlich  zur 
Untenuchung  kommen,  für  „Asche"  und  „Salze"  gleiche  Zahlen  geben 
müssen,  und  so  werden  denn  auch  beide  Bezeichnungen  in  der  Praxis 
meist  als  gleichbedeutend  angesehen. 

Was  die  Yeraschung  von  Zucker  selbst  anbetrifft,  so  ist  sie  durch 
einfache  Yerbrennung  des  organischen  Anteils  nicht  zu  ermöglichen ; 
die  leicht  schmelzbaren  Alkalisalze  hüllen  kleine  Teilchen  der  anfangs 
reichlichen  und  schwer  yerbrennlichen  Kohle  ein,  und  eine  reine,  kohle- 
to  Asche  ist  auf  diese  Weise  nicht  zu  erzielen.  £in  fernerer  Um- 
>tsnd,  welcher  einem  solchen  Yerfahren  entgegenstehen  würde,  ist 
tolserdem  der  Verlust,  welchen  man  durch  die  bei  starkem  Glühen 
^tretende  Verflüchtigung  Ton  Ghloralkalien  erleiden  würde. 

Um  bei  dieser  Methode  die  erwähnten  Übelstände  zu  Yermeiden, 
Terkohlt  man  den  Zucker  (etwa  20,0  g)  in  einer  geräumigen  Schale  bei 
gelinder  Hitze,  bis  keine  Gase  mehr  entweichen,  befeuchtet  die  kalt 
gewordene  Kohle  mit  Wasser  und  zerdrückt  sie  in  einer  Reibschale  mit 
dem  Pistill  zu  feinem  Brei  Nach  Zugabe  von  wenig  heilsem  Wasser, 
Erwärmen  und  Abfiltrieren  wäscht  man  den  auf  dem  kleinen  Filter 
zvückgebliebenen  Rückstand  wiederholt  mit  heilsem  Wasser,  breitet  das 
vorsichtig  aus  dem  Trichter  genommene  Filter  auf  einer  Glasplatte  aus, 
spritzt  den  Rückstand  mittels  der  Spritzflasche  in  eine  gewogene  Platin- 
>cliaie,  dampft  ihn  auf  dem  Wasserbade  trocken  und  yerbrennt  die  nun- 
mehr zum  grölsten  Teile  ausgelaugte,  yon  Alkalisalzen  fast  freie  Kohle 
^i  starker  Hitze  vollständig  und  ohne  besondere  Schwierigkeit  Man 
^on  auch  ohne  weiteres  das  ausgewaschene  Filter  mit  Inhalt  direkt 
m  der  Platinschale  Yerbrennen  und  die  geringe  Aschemenge  des  Filters, 
ohne  einen  wesentlichen  Fehler  zu  begehen,  Temachlässigen.  Es  bleibt 
^Q  weitser,  geringer  Rückstand,  welchen  man  mit  einigen  Tropfen 
^er  Lösung  Ton  kohlensaurem  Ammon  befeuchtet,  um  etwa  beim 
Glühen  entstandenes  Calciumoxyd  wieder  in  kohlensaures  Calcium  zu- 
i^kzolühren,  und  zu  welchem  nunmehr  das  die  Hauptmenge  der  lös- 
uchen  Salze  enthaltende  Filtrat  vorsichtig  hinzugefügt  und  auf  dem 
^asserbade  verdampft  wird.  Der  bei  100^  C.  getrocknete  Rückstand 
^ifd  ganz  gelinde  geglüht,  ist  bei  richtiger  Ausführung  rein  weils  und 
^d  nach  dem  Erkalten  gewogen. 

Man  erhält  auf  diese  Weise  bei  trüblöslichen  Zuckern  den  Gehalt 
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an  ^ Asche*' ;  zur  Feststellang  des  Gehaltes  an  „Salzen**  löst  man  dj| 
abgewogene  Qaantam  Zucker  in  einer  bestimmten  Menge  destilliertsi 
Wassers  (etwa  25,0  g  zu  250  ccm),  filtriert  die  trübe  Lösung  und  dampf 
einen  Teil  des  klaren  Filtrates  (etwa  200  ccm  =  20,0  g  Zucker)  in  dei^ 
selben  Platinschale,  in  welcher  die  Veraschnng  erfolgen  soll,  auf  de£ 
Wasserbade  so  weit  wie  möglich  ein.  Erst  dann  erfolgt  die  YerkohluDj 
und  weitere  Behandlung  in  der  oben  beschriebenen  Weise. 

Das  Verfahren  ist  umständlich  und  erfordert  yerh&ltnismälsig  vi^ 
Zeit.  Nach  dem  Vorschlage  von  Reiche  bewirkt  man  die  Yerascbunj 
deshalb  auf  eine  andere,  schnellere  und  für  die  hier  in  Betracht  kommen 
den  Zwecke  yollkommen  genügende  Weise,  indem  man  die  zersetzende! 
Eigenschaften  der  konzentrierten  Schwefelsäure  zu  Hilfe  nimmt. 

Man  verwendet  zu  dieser  für  die  Zwecke  des  Zuekerhandeli 
behufs  Angabe  des  „Salsgehaltes"  aussohliefslich  benutzten 
von  Scheibler  weiter  ausgebildeten  Methode  kleine,  flache  Platin 
schälchen,  Fig.   69,  glüht  dieselben    vor  dem  Gebrauche  über  elDei 

Fig.  70. 
Fig.  69. 


Flamme  aus,  lälst  sie  im  Exsikkator  erkalten  und  bestimmt  auf  einer 
empfindlichen  Wage  ihr  Gewicht^). 

Man  wägt  auf  dem  Tarierblech  genau  3,0g  Zucker  ab,  bringt 
denselben  verlustlos  in  das  Platinschälchen ,  indem  man  ihn  auf  dem 
Boden  des  Schälchens  möglichst  gleichmälsig  verteilt  und  festdrückt, 
und  durchfeuchtet  ihn  vollständig  mit  reiner,  konzentrierter  Schwefel- 
säure. Es  genügt  ein  Zusatz  von  0,5  bis  höchstens  0,7  ccm  (20  bis 
30  Tropfen).  Nach  wenigen  Minuten  beginnt  dieselbe  den  Zucker  zu 
schwärzen  und  zu  zerstören  und  beim  Erhitzen,  am  besten  über 
einer  möglichst  grolsen  P'lamme,  erfolgt  schnell  eine  vollständige 


*)  Beschlufs  der  internationalen  Kommission:  «Behufs  Ermitte- 
lung des  Aschengehalts  in  Rohzuckern  ist  die  Yeraschung  nach  der  8c h eit- 
ler sehen  Methode  unter  Anwendung  von  reiner,  konzentrierter  Schwefelsaure 
vorzunehmen.  Die  Veraschung  ist  in  Platinschalen  mittels  Platin-  oder  Toir 
m  uff  ein  bei  möglichst  niedriger  Temperatur  vorzunehmen  (nicht  über  760*  C)- 
Von  dem  ermittelten  Gewichte  der  Sulfatasche  sind  10  Proz.  in  Abzug  «Q 
bringen  und  der  so  korrigierte  Aschengehalt  in  das  Zertifikat  zu  stellen.' 
(Zeitechrift  1900,  8.  362.) 
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le^ohlung  unter  bedeutendem  Aufblähen,  Zischen  und  lebhaftester 
lisentbindung. 

Man  nimmt  diese  Verkohlung  und  spätere  Veraschnng  unter  einem 
;iit  ziehenden  Abzüge  Yor,  die  reichliche  Entwickelung  Ton  schwefliger 
ÜQre  und  die  Scbwefelsäuredämpfe  wirken  anderenfalls  sehr  belästigend. 

[Bei  Untersuchung  trüblöslicher  Zucker  tritt  die  oben  erwähnte 
Lbinderung  ein.  Man  wägt  15,0  g  Zucker  ab,  bringt  denselben  mittels 
les  Neusilbertrichters  in  ein  50  ccm-Eölbchen,  löst,  füllt  bis  zur  Marke 
d,  mischt  und  filtriert  bei  bedecktem  Trichter  durch  ein  trockenes 
•'ilter.  Von  dem  klaren  Filtrat  werden  10,0  ccm  =  3,0  g  Zucker 
aittels  einer  Pipette  in  das  gewogene  Platinschälchen  gebracht  und  auf 
tnem  passend  eingerichteten  Wasserbade  (Fig.  70)  so  weit  wie  möglich 
angedampft.  Den  dickflüssigen  Rest  verkohlt  man  Torsichtig  nach  Zu- 
atz  von  konzentrierter  Schwefelsäure,  wie  oben  angegeben.] 

IHg.  71. 


Zur  YoUständigen  Verbrennung  der  nach  dem  einen  oder  anderen 
Verfahren  verbliebenen  Kohle  überträgt  man  sodann  das  Schälchen  in 
eine  aus  Platinblech  gebogene  Muffel. 

Einen  zweckmälsig  konstruierten  Muffelofen  stellt  Fig.  71  dar. 
Ihe  Platinamuffel,  durch  einen  yierstrahligen  Gasbrenner  erhitzt,  liegt 
an!  rier  quergespannten  Platindrähten  und  ist  mit  vier  abnehmbaren 
Tonkacheln  oder  Scheiben  Yon  starker  Asbestpappe  umgeben,  um  die 
üitze  zusammenzuhalten.  Das  MuSelgestell  ist  hinten  um  einige  Zenti- 
meter höher  wie  vom;  die  dadurch  bewirkte,  schräge  Lage  der  Muffel 
Wingt  einen  gewissen  Zug  und  damit  eine  schnellere  Verbrennung. 

Wo  Gas  nicht  zur  Verfügung  steht,  ist  die  zu  diesem  Zwecke 
^on  uns  konstruierte  Spiritusgebläselampe  (Fig.  72,  a.  f.  S.)  zu 
empfehlen.     Fan  mit  Sicherheitsventil  versehener  Spiritusbehälter  wird 
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durch  eine  sehr  kleine,  damnter  befindliche  Flamme  geheizt  und  läl 
die  entwickelten  Spiritnsdämpfe  unter  starkem  Druck  in  das  Bren 
röhr  austreten.  Ein  besonders  geformter  Brenneraufsats  verteilt  c 
heilse  Flamme  unter  dem  ganzen  Muffelboden  ^). 

Die  Yeraschung  soll  bei  einer  Temperatur  von  nicht  über  750® 
Yor  sich  gehen,  ihr  entspricht  eine  schwache  dunkle  Rotglut  d 
Muffel;  bei  sorgfältiger  Einhaltung  dieser  Bedingung  yerbleibt  in  kur2 
Zeit  —  Va  ^*8  1  Stunde  —  eine  meist  schneeweilse,  bisweilen  (dur 
ganz  geringen  Eisengehalt)  rötlich  gefärbte  Salzmasse,  die  nun  nati 

lieh  nicht  mehr  aus  ChlorTerbindu 
^*  gen  und  kohlensauren,  sondern  ai 

schwefelsauren  Salzen  bestebt. 

Wird  die  Muffel  bei  starkem  Ga 
druck  zu  heifs,  ihre  Glut  zu  hell, 
nimmt  man  die  Kacheln  ab  und  ve 
kleinert  die  Flammen ;  der  Verbrei 
nungsräckstandmuts  ganz  lock< 
sein  und  darf  nicht  geschmo 
zen  oder  gesintert  erscbeinei 
anderenfalls  kommen  die  Resultate  i 
niedrig  aus  und  sind  zu  verwerfe] 
Nach  richtigem  und  Tollständigei 
Verlauf  der  Yeraschung  nimmt  ma 
das  Schälchen  vorsichtig,  bei  Tel 
meidung  jedes  Luftzuges,  der  leicll 
einzelne  Teilchen  verwehen  könnt< 
mittels  einer  geraden,  sogen.  Muffel 
Zange  aus  der  Muffel  heraus,  übei 
zeugt  sich  durch  vorsichtiges  Auseinanderlegen  der  lockeren  Asch 
mittels  eines  dünnen  Platindrahtes,  dafs  keine  schwarzen,  unverbranntej 
Kohlenteilchen  mehr  vorhanden,  lälst  in  einem  Exsikkator  erkaltei 
und  wägt. 

Durch  vielfache  Versuche  stellte  Scheibler  fest,  dals  das  Gewich 


^)  Für  grofse  Laboratorien  und  andauernde  Benutzung  empfiehlt  sie] 
die  Beschaffung  geräumiger  Ghamottemuffeln,  welche  innerhalb  einer  Chamott« 
mauerung  durch  eine  Gasfeuerung  erhitzt  werden  und  zu  gleicher  Zeit  ein 
gröfsere  Anzahl  von  Schälchen  aufzunehmen  vermögen. 

Einen  sich  gut  bewährenden  Muffelofen  für  elektrische  Heizung  ha 
Herzfeld  konstruiert.  (Zeitschrift  1899,  8.450)  Die  eigentliche  Muffel  trag 
eine  mehrfache  Umwickelung  von  dünnem  Platindraht,  welcher  in  einer  fest 
haftenden  Magnesiamasse  eingebettet  ist  und  angemessenen  Anschlufs  an  di< 
elektrische  Leitung  erhält.  Die  Magnesia  wird  bei  hoher  Temperatur  selbst 
leitend  und  bringt  die  Muffel  zum  Glühen.  Die  für  die  Veraschung  voi 
Zucker  einzuhaltende  Temperatur  von  650  bis  750®  wird  bereits  durch  einer 
Strom  von  65  Volt  und  6,5  Ampere  erzielt.  Nach  den  Angaben  des  Voll 
und  Amp^rometers  ist  die  Temperatur  leicht  zu  kontrollieren. 
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ta  neugebildeten ,  schwefelsauren  Salze  in  dem  so  erhaltenen  Ver- 
^nangsrückstande  wegen  des  höheren  Molekalargewichtes  der 
Schwefelsäure  unter  gewöhnlichen  Umst&nden  fast  genau  um  10  Proz. 
H^gen  das  Gewicht  der  bei  Yeraschung  ohne  Schwefelsäure  erhaltenen 
kohlensauren  und  Chlorrerbindungen  zu  hoch  ausfällt.  Man  zieht  des- 
blb,  nach  allgemein  angenommenem  Gebrauch,  um  diesen  Fehler  aus* 
Dgleichen,  Ton  der  gefundenen  Gewichtsmenge  den  zehnten  Teil 
krselben  (10  Proz.)  ab  und  gibt  den  Rest  als  den  Salzgehalt  des 
Zockers  an. 

BeispieL  Bei  der  Untersuchung  des  oben  als  Beispiel  gewählten 
Zockers  habe  man  bei  Yeraschung  yon  3,0  g  Zucker  folgende  Zahlen 
erbalten : 

Schälchen  mit  Salzen 10,4060  g, 

„  leer      .   ' 10,3650  g, 


0,0410  g, 
abzüglich  ein  Zehntel  dieses  Betrages  =  0,004 1  g, 


Salze     0,0369  g. 
Demnach  ergibt  die  Prozentrechnung: 

3,0  :  0,0369  =  100  :  x, 
X  =  1,23  Proz.  Salze. 

Einfacher  und  schneller  berechnet  sich  der  gesuchte  Prozentgehalt 
bei  Anwendung  von  3,0g  Zucker,  wenn  man  die  gefundene  Zahl 
ohne  weiteres ,  d.  h.  ohne  den  zehnten  Teil  abzuziehen ,  mit  30  multi- 
pliziert (oder  mit  3  unter  nachträglicher  Verschiebung  des  Kommas  um 
eine  Stelle  nach  rechts): 

0,0410  X  30  =  1,23  Proz. 

Die  Zusammenstellung  der  bisher  ermittelten  Zahlen  würde  für 
^eii  betreffenden  Zucker  also  ergeben : 

95,20  Proz.  Zucker, 
1,90      „      Wasser, 
1,23      „      Salze, 
•"»d  als  Rest:  1,67      „      organischen  Nichtzucker, 

100,00  Proz. 

D.   Bestimmung  des  Invertzuekergehaltes. 

Wie  oben  (S.  93)  bereits  ausgeführt,  geschieht  die  Ermittelung 
^  Gehaltes  an  Invertzucker  durch  Behandlung  der  Zuckerlösung  mit 
kochender  Fehlingscher  Eupf erlösung ;  bei  Gegenwart  aufsergewöhn- 
Uch  grotser  Mengen  desselben  kann  auch  auf  die  optische  Inversions- 
niethode  zurückgegriffen  werden  (S.  89). 

»rühling,  AnlaitaDg.  9 
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Die  Bestimmung  von  Inyertzacker  in  den  üblichen  Fabrikations- 
Produkten  bietet  wegen  der  gleichzeitigen  Anwesenheit  grölserer  Mengen 
▼on  Rohrzucker,  welcher  an  der  Reduktion  der  Kupferlösung  sich  stets 
in  gewissen,  wenn  auch  engen  Grenzen  beteiligt,  Schwierigkeiten,  die 
durch  die  Gegenwart  von  mancherlei,  auf  Fehlingschu  Lösung  zer- 
setzend wirkenden  NichtzuckerstoSen  noch  erhöht  werden  können. 

Man  vermag  die  dabei  in  Frage  tretenden  Umstände  im  allgemeinen 
noch  so  wenig  zu  beherrschen,  dats  man  sich  vorläufig  darauf  beschran- 
ken muls,  bei  dem  Mangel  an  absolut  richtigen  Zahlen  wenigstens 
solche  zu  erzielen ,  welche  annähernd  richtig  sind.  Die  Reinheit  and 
Zusammensetzung,  die  Konzentration  und  das  gegenseitige  Mengen- 
verhältnis der  verschiedenen  Lösungen  zueinander,  die  Zeitdauer, 
während  welcher  sie  in  Berührung  bleiben,  die  Temperatur  und  die 
Art  der  Erhitzung  und  der  benutzten  Gefälse  und  manche  andere 
Umstände  noch  beeinflussen  die  Zersetzung  der  Eupferlösung,  die  Menge 
des  dabei  sich  ausscheidenden  Oxyduls  und  damit  die  darauf  zu  gründen- 
den Schlulsfolgerungen  und  Berechnungen  ganz  aulserordentlich.  Es 
ist  deshalb  durchaus  erforderlich,  bei  gleichartigen  Unter- 
suchungsgegenständen stets  genau  dieselben  Verhältnisse 
und  die  nachstehend  gegebenen,  auf  Vereinbarungen  der 
malsgebenden  Stellen  sich  stützenden  Vorschriften  0  in  i^^^^ 
Beziehung  einzuhalten. 

a)    Qualitative  Bestimmung. 

Bei  Ausführung  derselben  wird  bezüglich  der  Menge  der  zucker- 
haltigen Substanz  und  der  Fehlin g sehen  Lösung,  sowie  der  Dauer  des 
Kochens  genau  so  verfahren  wie  bei  den  quantitativen  Bestimmungen. 
(10  g  Zucker  in  50  ccm  Wasser  gelöst,  oder,  wenn  vorhanden,  38,4  ccm 
der  Polarisationsflüssigkeit,  mit  Wasser  auf  50  ccm  verdünnt,  werden 
mit  50  ccm  frisch  gemischter  Fehlingscher  Lösung  zwei  Minuten  lang 
in  einem  Becherkolben  von  250  ccm  Fassungsraum  gekocht.)  Ergibt 
sich  dabei  keine  oder  eine  nicht  wägbare  Ausscheidung  von  rotem 
Kupferoxjdul,  so  ist  auf  Abwesenheit  von  Invertzucker  zu'erkennen'). 


0  Zeitschrift  1886,  8.  6;  1890,  8.  439. 

*)  Die  mehrerwähnten  österreichischen  „Beschlüsse''  schreiben  vor:  ,Der 
qualitative  Nachweis  des  Invertzuckers  ist  mit  8oldainischem  Reagens  vor- 
zunehmen, wobei  10  g  Zucker  in  25  ccm  Wasser  zu  lösen  und  mit  100  ccm 
8oidainischem  Beagens  zu  versetzen  sind,  worauf  die  Mischung  dureb 
fünf  Minuten,  vom  Beginn  des  Kochens  an  gerechnet,  gekocht  wird.'  (Zeil* 
Schrift  1899,  S.  556  )  Wegen  Bereitung  von  Soldainis  Beagens  s.  Anhang  H- 
Nach  den  Beschlüssen  der  diesbezüglichen  deutschen  Sachverstandigen- 
kommission  ist  „die  Verwendung  der  Soldainischen  Lösung  bei  Handeb- 
analysen  2U  vermeiden".     (Zeitschnft  1890,  S.  179,  439.) 
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b)    Quantitative  Bestimmnng  [Methode  Herzfeld^)]. 

Die  Aoaführniig  der  Untersuchung  ist  eine  verschiedene ,  je  nach- 
dem der  zu  untersuchende  Zucker  über  oder  unter  1  Proz.  Invertzucker 
enthält,  und  richtet  sich  nach  dem  Ausfall  nachstehender  Vorprüfung: 

Man  löst  in  ehier  Porzellan  schale  oder  einer  weiten  Reagenzröhre 
5g  Zucker  in  20ccm  heilsen  Wassers,  oder  nimmt,  wenn  vorhanden, 
20 ccm  Polarisationsflüssigkeit,  fügt  12ccm  frisch  gemischter  Fehling- 
8cber  Lösung  hinzu,  mischt  gut  und  kocht  zwei  Minuten  lang.  Bleibt 
nach  dem  Absitzen  des  entstandenen  roten  Niederschlages  die  Flüssig- 
keit blau  oder  gibt  sie,  filtriert,  mit  einer  durch  Essigsäure  angesäuerten 
Lösung  von  gelbem  Blutlaugensalz  eine  braune  Fällung  (von  Ferro- 
crankupfer),  so  enthält  der  Zucker  unter,  oder  doch  nicht  wesentlich 
über  l  Proz.  Invertzucker,  und  man  verfährt  dann  nach  Vorschrift  I; 
zeigt  sich  aber  die  Flüssigkeit  völlig  entfärbt ,  t>der  tritt  die  gedachte 
Kupferreaktion  nicht  ein,  so  ist  Vorschrift  II  anzuwenden. 

Vorschrift  I.  Man  wägt  27,5  g  Zucker  genau  ab,  spült  mit 
Wasser  in  ein  125-ccm-Kölbchen,  löst,  klärt  mit  Bleiessig  u.  s.  w.  — 
genau  wie  zum  Zwecke  der  Polarisation  (S.  109  iL  f.)  — ,  füllt  bis  zur 
Harke  auf,  mischt  und  filtriert. 

In  einen  trockenen  (oder,  wenn  nais,  vorher  mit  einem  Anteil  des 
Piltrates  ausgespülten)  Malskolben  mit  100-  und  110-Marke  milst  man 
100 ccm  des  Filtrates  ab,  fällt  das  überschüssig  zugesetzte  Bleisalz 
dorcb  Zusatz  von  10  ccm  Natriumkarbonatlösung  (bis  zur  zweiten 
Karke),  mischt  und  filtriert  abermals. 

Trübe  laufende  Filtrate  gielst  man  wiederholt  auf  das  Filter  zu- 
rück, bis  sie  klar  erscheinen. 

Ton  Zuckern,  welche  wegen  ihrer  Reinheit  einer  Klärung  mit 
nicht  bedürfen,  löst  man  20^0  g  zu  100  ccm  Flüssigkeit, 
ttiiscbt  und  filtriert  2). 

50  ccm  des  auf  die  eine  oder  andere  Weise  erhaltenen  Filtrates 
=  10,0  g  der  ursprünglich  abgewogenen  Substanz  werden  in  einen 
Becherkolben  von  250  ccm  Fassungsraum  pipettiert,  mit  50  ccm  frisch 
gemischter  Kupferlösung  versetzt  und  nun  genau  nach  der  S.  95  ge- 
gebenen Vorschrift  erhitzt     Die  eigentliche  Kochdauer,  die  man  von 


')  Bescblufs  der  internationalen  Kommission:  „Die  quanti- 
ative  Bestimmung  des  Invertzuckers  in  Bohzuckern  ist  nach  der  Methode 
^r.  A.  Herzfelds  (Zeitschrift  des  Vereins  für  die  Rübenzuckerindustrie  des 
Gemachen  Eeiches  1886,  8.  6  u.  7)  auszuführen."     (Zeitschrift  1900,  8.  362.) 

'l  Ist  der  Zucker  bereits  polarisiert  und,  wie  üblich,  mit  einer  nur 
feringen  Menge  Bleiessig  geklärt  worden ,  so  kann  man  auch ,  ohne  eine 
äntbleiung  vorzunehmen,  38,4  ccm  der  Polarisationsflüssigkeit  (10,0  g  Zucker 
othaltend)  abmessen  und  zur  Analyse  verwenden.  Um  gleiche  Flüssigkeits- 
Bengen  zu  erhalten,  «nd  noch  11,6  ccm  Wasser  =  50  ccm  Gesamtmenge 
iözuaetzen. 

9* 
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dem  Zeitpunkt  an  rechnet,  wo  Blasen  nicht  nur  aus  der  Mitte,  sonde 
auch  an  den  Wandungen  des  Gefätses  aufsteigen,  wird  auf  gen 
zwei  Minuten  bemessen,  worauf  die  Hinzufügung  von  100 com  kalt 
Wassers  und  sofortige  Filtration,  entweder  durch  ein  Papierfilter  oc 
eine  Asbeströhre  erfolgt 

Der  nach  stattgehabter  Reduktion  (S.  97  u.  f.)  durch  die  Schlu 
wägUDg  ermittelte  Betrag  an  Kupfer  läfst  in  nachstehender  Tabelle 
die  demselben  entsprechende  Menge  Invertzucker  ohne  weitere  Rec 
nung  ablesen,  und  zwar  gleich  in  Prozenten  des  uatersucht 
Zuckers  ^). 

Tabelle  V^) 

zur  Berechnung  des  Prozentgehaltes  an  Invertzucker  bei  Gege 

wart  von  Rohrzucker  aus  dem  gefundenen  Kupfer  und  Anwendu: 

von  10g  Substanz. 


Kupfer 

Invertzucker 

Kupfer 

Invertzucker 

Kupfer 

Invertzuci 

mg 

Proz. 

mg 

Proz. 

mg 

Proz. 

50 

0,05 

120 

1     0,40 

185 

0,76 

55 

0,07 

125 

0,43 

190 

0,79 

60 

0,09 

130 

0,45 

195 

0,82 

65 

0,11 

135 

'           0,48 

200 

0,85 

70 

0,14 

140 

1     0,51 

205 

0,88   ' 

75 

0,16 

145 

!     0,53 

210 

0,90 

80 

0,19 

150 

0,56 

215 

0,93 

85 

0,21 

155 

1     0,59 

220 

0,96 

90 

0,24 

160 

1     0,62 

225 

0,99 

95 

0,27 

165 

0,65 

230 

1.02 

100 

0,30 

170 

1     0,68 

235 

0,15 

105 

0,32 

175 

0,71 

240 

1,07 

110 

0,35 

180 

0,74 

245 

1.10 

115 

0,38 

1 

Vorschrift  II.  Überschreitet  der  Gehalt  an  Inrertzucker  nac 
dem  Ausfall  der  Vorprüfung  den  durch  die  obenstehende  Tabelle 
gegebenen  Grenzwert  (1,10  Proz.),  so  muls  die  zur  Fällung  anz^ 
wendende  Substanzmenge  angemessen  verringert  werden,  weil  andere^ 
falls  die  vorgeschriebenen  50  com  Fehlin gscher  Eupferlösung  nidi 
ausreichend  sein  würden,  um  die  Reaktion  quantitativ  durchzuführen 

^)  Da  reiner  Rohrzucker,  sowie  invertzuckerfreie  Bnbenzncker  bei  voi 
stehender  Behandlung  erwiesen ermafiien  stets  geringe  Mengen  (bis  25 mf 
Kupfer  finden  lassen,  die  quantitative  Bezifferung  sehr  geringer  Mengen 
Invertzucker  aber  aus  den  oben  erwähnten  Ursachen  auf  vorläufig  nicht 
überwindende  Schwierigkeiten  stöfst,  so  ist  vereinbart  worden  (Zeitschrift  1 
S.  441),  dafs  bei  einem  Befunde  von  Kupfer  unter  50mg  (aus  10,0  g  Zud 
auf  Abwesenheit   von   Invertzucker  zu   schliersen  und   in   dem   betretfeni 
Atteste  anzugeben  sei:  „Invertzucker  quantitativ  nicht  bestinunbar.** 

*)  Herzfeld,  Zeitschrift  1885,  8.  967. 
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Zur  FestBlellnng ,  wieviel  Substanz  man  nehmen  darf,  löst  man 
jaoächst  zu  einer  Vorprüfung  10,0g  Zucker  in  einem  100-ccm* 
iölbchen,  klärt,  wenn  erforderlich,  mit  Bleiessig  unter  Vermeidung 
öoes  grölseren  Überschusses,  füllt  mit  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt 
ond  filtriert  Von  dem  Filtrat  pipettiert  man  je  1,  2,  4,  6,  8  com  (also 
jeo.l,  0,2,  0,4,  0,6,  0,8g  Zucker  enthaltend)  in  Reagenzröhren,  setzt 
IQ  jeder  Probe  je  5  ccm  Fehlin gscher  Lösung  und  erhitzt  dieselben 
(ier  Reihe  nach  zum  Kochen,  indem  man  beobachtet,  bei  welchem 
iGschungSTerhältnisse  nach  dem  Kochen  noch  Kupferlösung  unzersetzt, 
die  über  dem  roten  Niederschlage  stehende  Flüssigkeit  also  noch  deut- 
lich blau  verbleibt. 

Tritt  dieses  z.  B.  bei  Anwendung  von  6  ccm  Zuckerlösung  ein 
(0.6 g  Zucker  -f-  5,0  ccm  Kupferflüssigkeit),  so  würde  demnächst  auch 
das  Zehnfache,  also  auf  50  ccm  Kupferflüssigkeit  6,0  g  Zucker  zur 
F&llang  kommen  dürfen;  bleibt  jedoch  die  Mischung  von  5  ccm  Kupfer- 
lösTiDg  und  nur  4  com  Zuckerlösung  (0,4  g  Zucker)  noch  blau,  so  darf 
man  zur  Analyse  auch  nicht  mehr  wie  4,0  g  Zucker  verwenden. 

Bei  Ausführung  der  Untersuchung  verfährt  man  zunächst  genau, 
vie  bei  I  angegeben,  löst  27,5  g  Zucker  in  einem  125-ccm-Kölbchen, 
klärt  mit  Bleiessig,  füllt  mit  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert 
Tod  diesem  Filtrat  aber  verwendet  man  nicht,  wie  dort,  100 ccm,  son- 
dern bringt  mittels  der  Pipette  je  nach  dem  Ausfall  der  Vorprüfung 
80,  60,  40,  20  oder  10  ccm  Flüssigkeit  (je  17,6,  13,2,  8,8,  4,4,  2,2  g 
Zocker  enthaltend)  in  einen  Malskolben  mit  100-,  bezw.  110 -Marke, 
^gt  Wasser  bis  zur  ersten,  Natriumkarbonatlösung  bis  zur  zweiten 
Marke  hinzu,  mischt  und  filtriert.  50  ccm  dieses  Filtrates  (je  nach  der 
«tattgehabten  Abmessung  entweder  8,  6,  4,  2  oder  1  g  Zucker  ent- 
stand) werden  nun  im  Becherkolben  mit  50  ccm  frisch  gemischter 
Fehlin  gscher  Kupferlösung  in  bekannter  Weise  zwei  Minuten  lang 
gekocht;  der  Niedei^chlag  wird  filtriert,  reduziert  und  gewogen. 

Vor  Benutzung  der  hierher  gehörenden  Umrechnungstabelle  VI 
ist  zunächst  das  gegenseitige  Mengenverhältnis  von  Rohrzucker  zu 
Invertzucker,  jR  :  eZ",  auszumitteln ,  welches  in  dem  zur  Untersuchung 
Torliegenden  Zuckermuster  besteht;  denn  es  ist,  wie  schon  oben  betont 
»urde,  die  F&liung  von  Kupferoxjdul  ihrer  Menge  nach  abhängig  von 
der  Menge  des  gleichzeitig  in  der  Lösung  vorhandenen  Rohrzuckers, 
der  sich  dem  entsprechend  an  der  Reduktion  beteiligt 

Die  Berechnung  erfolgt  durch  nachstehende  Formeln,  in  welchen 
Ctt  die  Menge  des  gewogenen  Kupfers  bedeutet,  p  die  des  angewandten 
Zuckers  und  Pol.  den  Betrag  der  Polarisation  desselben.  Z  dient  zum 
uinweis  auf  die  senkrechten  Spalten j  B:J  zum  Hinweis  auf  die  wage- 
rechten Spalten  der  umstehenden  Tabelle  VI. 
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Tabelle  VP). 

Bechnungsfaktoren  bei  Bestimmung  von  mehr  als  1  Frozen 
Invertzucker  im  Zucker. 


Verhältnis  von 

Annähernde  absolute  Menge  Invertzucker  (Z) 

Bohrzucker 

zu  Invertzucker 

(R:J) 

200  mg 

175  mg 

150  mg 

125  mg 

100  mg 

75  mg   1   50  n 

0  :100 

56,4 

55,4 

54,5 

53,8 

53,2 

53,0 

53,1 

10  :    90 

1     56,3 

55,3 

54.4 

53,8 

53,2 

52,9 

52,1 

20  :    80 

,     56,2 

55,2 

54,3 

53,7- 

53,2 

52,7 

52.1 

30  :    70 

'     56,1 

55,1 

54,2 

53,7 

53,2 

52.6 

52,< 

40  :    60 

55,9 

55,0 

54,1 

53,6     ,     53,1 

52,5 

52,^ 

50  :    50 

55,7 

54,9 

54,0 

53,5 

53,1 

52,3 

52,j 

60  :    40 

'     55,6 

54,7 

53,8 

53,2 

52,8 

52,1 

51,^ 

70  :    80 

55,5 

54,5 

53,5 

52,9 

52,5 

51,9     '     bU 

80  :    20 

55,4 

54,3 

53,3 

52,7 

52,2 

51,7 

5i,a 

90  :    10 

54,6 

53,6 

53,1 

52,6 

52,1 

51,6 

51,2 

91  :      9 

54.1 

53,6 

52,6 

52,1 

51,6 

51,2 

5ö,7 

92  :      8 

53,6 

53,1 

52.1 

51,6 

51,2 

50,7     ;     50,3 

93  :      7 

58,6 

53,1 

52,1 

51,2 

50,7 

50,3     1     49,8 

94  :      6 

58,1 

52,6 

51.6 

50,7 

50,3 

49,8     ,     48,9 

95  :      5 

52,6 

52,1 

51,2 

50,3 

49,4 

48,9          48,5 

96  :      4 

52,1 

51,2 

50,7 

49,3 

48,9 

47,7           46,9 

97  :      3 

50,7 

50,3 

49,8 

48,9 

47,7 

46,2     ,     45,1 

98  :      2 

49,9 

48,9 

48,5 

47,3 

45,8 

43,3         40,0 

99  :      1 

47,7 

47,3 

46,5 

45,1 

43,3 

41,2     •     38,1 

■■   ^ 

=  z, 

annfther 

nde  abs 

olute  Menge  Inyertziicker^). 

-       100  X  z 

P 

=  r, 

annähei 

nde  pro 

zentisch 

e  Meng( 

j  Invertzuckef 

*)  Von  Meifsl  und  Hiller,  Zeitschrift  1889,  8.  735. 

*)  Die  Zersetzung  der  Fehl  in  g  sehen  Kupferlösung  durch  die  Lösun 
reduzierender  Zuckerarten  läfst  sich  durch  chemische  Formeln  nicht  aoj 
drücken,  da  sich  die  Beaktion  nicht  mit  stöchiometrischer  Gesetzmäfeigkei 
vollzieht  und  die  Zersetzungsprodukte  je  nach  den  begleitenden  Üinst&ndei 
wie  schon  S.  130  hervorgehoben  wurde,  der  Menge  nach  verschieden  ausfalle^ 

Dagegen  ist  durch  zahlreiche  Versuche  festgestellt  worden,  daf^  '^] 
Menge  des  Invertzuckers  annähernd  gleich  ist  der  Hälfte  der  Kupfermenir« 
welche  bei  dem  Kochen  mit  Fehlingscher  Lösung  in  Form  von  Kupferoxydn 

Cu  ! 

ausgeschieden  wird.     Daher  der  Ausdruck   —-  in   obiger  Formel.    {Uill^^\ 

^  I 

Zeitschrift  1889,  8.  736.  Wein,  Tabellen  zur  quantitativen  Bestimmung  del 
Zuckerarten,  1888.)  So  entsprechen  z.  B.  98  mg  Cu  =  50,0  mg  Invertzucker, 
120  mg  Cu  =  61,5  mg,  180  mg  Cu  =  93,2  mg  Invertzucker  u.  8.w. 


Zacker  (Invertzuckergehalt).  135 

•     D  1  j-  V    ^  *'^»  Verh&ltniflzahl  für  den  Rohrzucker, 

k      100  —  R  =  J,  Verhältniszalil  für  den  Invertzucker, 

hin  B  :  J  =  Verhältnis  von  Rohrzucker  zu  Invertzucker.  Die  so 
indenen  Zahlenwerte  lassen  aus  der  Tahelle  einen  Faktor  F  finden« 
eher  zu  der  Schlulsrechnung  dient: 

L  X  JP  =  richtiffe  Prozente  Invertzucker. 

P 

Beispiel.  Ein  stark  invertzuckerhaltiges  Nachprodukt  polarisierte 
X  (Pol.);  bei  der  Vorprüfung  blieb  die  Mischung  von  6,0  ccm 
skerlösung  mit  5,0  ccm  Kupferlösung  noch  deutlich  blau,  wonach 
■machst  also  60  ccm  Filtrat  zur  Fällung  zu  nehmen  waren,  welche 
tg  Zucker  (p)  enthielten  und  bei  der  Schluls wägung  0,242  g  Kupfer 
»)  lieferten.  Die  Einstellung  dieser  Zahlen  in  obenstehende  Formeln 
it  folgende  Werte : 

1.         ^^'ß-       =  0.121  =  Z, 


2 

100x0,121 
6 


2.01   =  r, 


3.  ^£"^  =  97,8     =B. 
90,1  +  2,01 

4.  100  —  97,8  =     2,2     =  J, 
mithin  B  :  J  =  97,8  :  2,2. 

Das  diesem  Zahlenverhältnis  97,8  zu  2,2  am  nächsten  kommende 
erhfiltnis  in  der  mit  22 :  JT  überschriebenen,  ersten,  senkrechten  Spalte 
er  Tabelle  VI  ist  das  vorletzte,  nämlich  98:2,  während  dem  in 
lormel  1  für  Z  gefundenen  Werte  0,121  die  in  der  obersten  Quer- 
^Ite  der  Tabelle  befindliche  Zahl  0,125  am  nächsten  steht.  Der 
ehnittpunkt  der  betreffenden  beiden  Spalten  läCst  als  Faktor  F  die 
^^\  47,3  ablesen,  welche  in  die  Formel  5  eingestellt: 

0,242 
6" 
k  richtig<5n  Wert  ergibt. 

Es  stehen  bisweilen  zur  Untersuchung  nur  so  kleine  Muster  zu 
nbote,  dals  die  zur  Bestimmung  des  Invertzuckers  nach  Herzfelds 
fcthode  erforderliche  Menge  Substanz  nicht  zur  Verfügung  bleibt. 

Far  solche  Fälle  hat  ßaumann^)  auf  Grund  sorgfältiger  Versuche 
fo  umstehende  Tabelle  VII  berechnet,  welche  die  Verwendung  von  nur 
h  Zucker  gestattet. 


I  5.      "^-    X  47,3  =  1,90  Prozent  Invertzucker 


'i  Zeitflchrift  1892,  8.  824. 
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Ist  die  Benutzung  derselben  geboten,  so  löst  man  10  g  Zucker  — 
je  nacb  Erfordern  mit  oder  ohne  Bleiessigzusatz  —  mit  Wasser  in 
einem  Matskölbchen  zu  50  ccm  und  yerwendet  vom  Filtrat  25  com; 
oder  man  nimmt,  wenn  vorbanden,  19,2  ccm  der  Polarisationsflüssigrkeit, 
fügt  im  ersteren  Falle  25  ccm,  im  letzteren  30,8  ccm  Wasser  (=  50  ccm 
Geöamtflüssigkeit)  und  50  ccm  Fehl  in  g  scher  Lösung  hinzu  and  ver- 
fährt im  übrigen  genau  nach  Yorschrift  I.  Auch  diese  Tabelle  Ifilst, 
wie  jene  auf  S.  132,  ohne  jede  weitere  Berechnung  neben  dem 
ermittelten  Kupferbetrage  den  Prozentgehalt  an  Invertzucker  in  der 
untersuchten  Substanz  ablesen. 


Tabelle  VII 

zur  Berechnung  des  Prozentgehaltes  an  Invertzucker 
bei  Gegenwart  von  Bohrzucker  aus  dem  gefundenen  Kupfer 
bei  Anwendung  von  5  g  Substanz. 


Kupfer 

Invertzucker 

Kupfer 

Invertzucker 

Kupfer 

Invert  zucker 

mg 

Proz. 

mg 

Proz. 

mg 

Proz. 

(35) 

(0,04) 

135 

1,10 

230 

2,16 

40 

0,09 

140 

1,15 

235 

2r-il 

45 

0,14 

145 

1,21 

240 

2,27 

50 

0,19 

150 

1,26 

245 

2,33 

55 

0,25 

155 

1,31 

250 

2,39 

60 

0,30 

160 

1,37 

255 

2,44 

65 

0,35 

165 

1,42 

260 

2,50 

70 

0,40 

170 

1,48 

265 

2,56 

75 

0,45 

175 

1,54 

270 

2,62 

80 

0,51 

180 

1,59 

275 

2,68 

85 

0,56 

185 

1.65 

280 

2.74 

90 

0,61 

190 

1,70 

285 

2,79 

95 

0,66 

195 

1,76 

290 

2,85 

100 

0,72 

200 

1,82 

295 

2.91 

105 

0,77 

205 

1,87 

300 

2,97 

110 

0,83 

210 

1,93 

305 

3,03 

115 

0,88 

215 

1,98 

310 

3,09 

120 

0,93 

220 

2,04 

315 

3,i:> 

125 

i     0,99 

225 

2,10 

320 

3,21 

130 

1,04 

E.    Bestiinmung  des  Baffinosegehaltes. 

Hat  das  Yorbandensein  Yon  Raffinose  (namentlich  in  Produkten 
der  Melasse  -  Entzuckerungsyerfahren)  die  Anwendung  der  optiachen 
Inversionsmethode  nach  S.  116  erforderlich  gemacht,  so  berechnet  aich, 
wie  dort  angegeben,  der  Gehalt  an  Rohrzucker  Z  nach  der  Formel: 
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(0,5124  P)  +  / 
0,8390 
and  danach  der  Gebalt  an  Raffinose  R  nach  der  Formel: 

wobei  P  den  Betrag  der  direkten  Polarisation  und  J  den  Drehungs- 
betrag nach  stattgehabter  Inversion,  auf  das  ganze  Norm alge wicht 
berechnet,  bedeutet. 

Die  Zahl  1,852  ist  der  Betrag,  um  welchen  das  Drehungsyermögen 
des  Raffinoseanhydrids  stärker  ist  als  das  des  Rohrzuckers. 

Ein  Beispiel  findet  sich  bereits  auf  S.  93.  Die  Polarisation 
Tor  der  Inversion  P  betrug  daselbst  +  94,5^,  der  Rohrzuckergehalt 
Z  =  90,6  Proz.  Mit  Einstellung  dieser  Werte  in  die  letztaufgeführte 
Formel  erhält  man: 

^  =  ^^'^.T.^^'^  =  2,1  Proz.  Raffinose. 
l,oD2 

Bei  stark  durch  andere  NichtzuckerstoSe  verunreinigten  Zuckern, 
namentlich  aber  bei  Gegenwart  grötserer  Mengen  Invertzucker  wird  die 
Bestimmung  der  Raffinose  nach  obengedachter  Methode  sehr  unsicher. 

Die  hierbei  auftretenden  Schwierigkeiten  und  die  Rücksichtnahme 
auf  unvermeidliche  Versuchsfehler  und  deren  Grenzen  haben  auch  in 
den  diesbezüglichen  gesetzlichen  Bestimmungen  Ausdruck  gefunden. 

Danach  ist  bei  Produkten  mit  mehr  als  2  Proz.  Invertzucker  von 
der  Bestimmung  der  Raffinose  nach  der  Inversionsmethode  in  der  Regel 
Abstand  zu  nehmen,  und  „als  raffinosehaltig"  sollen  nur  solche 
Zucker  angesehen  werden,  bei  denen  die  Differenz  zwischen  dem 
Zuckergehalt  nach  der  direkten  Polarisation  und  demjenigen,  welcher 
sich  unter  Anwendung  der  Raffinoseformel  ergeben  hat,  mehr  als 
1,0  Proz.  beträgt,  wenn  Zucker  von  90  bis  98  Proz.  vorliegen;  oder 
mehr  als   0,6  Proz.,  wenn  es  sich  um  Zucker  über  98  Proz.  handelt. 

„Bei  Differenzen  von  1,0  Proz.  bezw.  0,6  Proz.  oder  weniger  ist 
sonach  das  Ergebnis  der  direkten  Polarisation  als  der  wirkliche  Zucker- 
gehalt des  untersuchten  Zuckers  anzusehen  ^).^ 

Beispiel.  Ein  „raffinose- verdächtiger"  Zucker  gab  bei  direkter 
Polarisation  P=  95,8,  nach  stattgehabter  Inversion  und  mittels  der 
Raffinoseformel  berechnet  den  Wert  Z  =  94,7. 

Da  die  Differenz:  95,8—94,7  =  1,1  (also  über  1  Proz.)  beträgt, 
80  würde  der  letztermittelte  Wert  =  94,7  als  Zuckergehalt  des  unter- 
suchten Musters  zu  gelten  haben,  —  hätte  der  Wert  Z  aber  =  94,9, 
die  Differenz  (95,8  —  94,9)  also  nur  =  0,8  betragen,  so  wäre  nach 


0  Aufifäbrungsbestimmungen    zum    deutschen   Zuckersteuergesetz    vom 
27.  Mai  1896,  §  2,  Absatz  5  und  Anlage  B.  IL 
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Vorschrift  der  „Ausführangsbestimmangen*'  als  wirklicher  Zuckergehalt 
des  betr.  Musters  die  Zahl  96,8  anzugeben  gewesen. 

Stellt  sich  die  Notwendigkeit  heraus,  den  wirklichen  Gehalt  ai^ 
Rohrzucker  in  einem  stark  Invertzucker-  und  gleichzeitig  raffinose^ 
haltigen  Handelszucker  bestimmen  zu  müssen  —  es  könnte  sich  du^ 
um  ein  geringes  Nachprodukt  aus  Melasse  -  Entzuckerungsanstalteiij 
handeln  — ,  so  ist  nach  4,  S-  154  zu  verfahren,  wo  eine  solche  Bestim- 
mungsmethode  für  Melassen,  bei  welchen  eine  derartige  ZusammeD^ 
Setzung  sich  bisweilen  findet,  ausführlich  angegeben  worden  ist.  j 


F.    Bestimmung  der  Farbe. 

Zur  Bestimmung  der  Farbe  der  verschiedenen  zuckerhaltigeBj 
Fabrikationsprodukte  —  wie  zugleich  auch  zur  Bestimmung  der  Ent- 
färbungskraft der  Knochenkohle  ^^  dient  der  Vergleich  zweier  Farben. 
deren  eine  eine  unveränderliche  „Normalfarbe"  ist,  auf  welche  die 
andere  bezogen  wird. 

Zu  der  im  allgemeinen  nur  selten  noch  ausgeführten  Beatim- 
mung  benutzt  man  das  Farbenmals  von  Stammer,  welches  bei 
gleichmäfsiger  Handhabung  brauchbare  Resultate  in  Form  absoluter 
Zahlen  gibt.  j 

Die  Fig.  73  zeigt  diesen  Apparat,  dessen  Einrichtung  und  Ge- 
brauch Stammer  in  seinem  Lehrbuch^)  mit  nachstehenden  Worten 
beschreibt : 

„Das  Farbenmats,  in  der  Vorderansicht  dargestellt,  hat  folgende 
Hauptteile : 

„Die  weite  Saftröhre  J,  unten  durch  eine  Glasscheibe  geschloBsen, 
oben  offen  und  seitlich  mit  einer  Erweiterung  zum  Ein-  und  Aus- 
gielsen  der  Flüssigkeiten.  Die  Saftröhre  ist  an  dem  Stativ  mittels 
zweier  Schrauben  befestigt  und  kann  erforderlichenfalls  (behufs  Reini- 
gung u.  s.  w.)  leicht  abgenommen  werden. 

„Die  Mafsröhre  III^  unten  mit  einer  Glasscheibe  verschlossen  and 
innerhalb  der  Saftröhre  /beweglich. 

„Die  Farbenglasröhre  7Z,  mit  III  fest  verbunden,  unten  offen,  oben 
mit  dem  Farbenglas  bedeckt;  sie  ist  mit  ihrem  unteren  Ende  mittels 
zweier  Ringe  mit  Schrauben  fest,  aber  leicht  lösbar  mit  der  Gleitplatte 
verbunden,  welche,  gemeinschaftlich  mit  anderen  Führungen,  die  senk- 
rechte Verschiebung  der  verbundenen  Röhren  II  und  III  sichern.  Der 
Grad  dieser  Verschiebung  wird  an  der  Rückseite  des  Stativs  an  der 
Skala  mit  Indikator  nach  Millimetern  abgelesen,  deren  Bruchteile  noch 
geschätzt  werden  können. 

„Das  Farbenglas  besteht  aus  zwei  aufeinander  gelegten,  gleich- 
farbigen  Glasscheiben;   die  so  hervorgebrachte  Färbung  ist  als 

0  Stammer,  Zuckerfabrikation,  2.  Aufl.  1887,  S.  747. 
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lormal färbe  mit  100  bezeichnet.  Aulserdem  sind  dem  Instramente 
och  zwei  einfache  Farbegläser  beigegeben,  die  an  Stelle  des  Normal- 
bses  oder  mit  demselben  zugleich  benutzt  werden  können ;  man  erhält 
)  die  halbe,  anderthalbfache  oder  doppelte  Normalfarbe  zur  Benutzung 


Fig.  73. 


ei  sehr  hellen  oder  sehr  dunklen 
l&g»igkeiten. 

.jAoIserdem  befindet  sich  au 
em  Instrument  noch  die  Augen- 
ipsel  F,  weiche  über  die  Röhren 
7  und  m  gesteckt  ist,  und  ein 
satter,  weilser  Spiegel,  der  das 
leichmäfsig  zerstreute  Licht  in 
usendem  Winkel  von  unten  in 
ie  Röhren  wirft.  Die  Augea- 
lapsel  7  enthält  eine  optische 
Vorrichtung,  infolge  deren  die 
«Iden  gleich  oder  ungleich  ge- 
erbten Sehfelder  als  unmittelbar 
ineinander  stotsende  Halbkreise 
wie  beim  Polarisationsinstru- 
uente)  erscheinen. 

r,Man  stellt  das  Instrument 
K)  gegen  das  Licht  und  gibt  dem 
Spiegel  eine  solche  Neigung,  dals 
)eiin  Hineinsehen  durch  die 
ittgenkapsel  und  nach  Entfer- 
»wig  des  Farbeglases  die  Seh- 
felder beider  Röhren  hell  erschei- 
wn.  Nun  legt  man  das  Farbe- 
jl«  mit  seiner  Fassung  auf  die 
fclire  II  und  füllt  die  Flüssigkeit, 
"«ren  Farbe  gemessen  werden 
^^  und  die  Yollkommen  klar 
Ww  bei  wahrnehmbarer  Trü- 
'^g  durch  doppeltes  Filtrier- 
papier filtriert)  sein  mufs,  in  die 
'^'tröhre  /,  welche  ebenso  wie 
^e  Mafsroire  III  mit  ihrer  Glas- 
scheibe und  Schraubenkapsel 
vollkommen  dicht  verschlossen  sein  muTs.  (Die  Verschlulsschraube 
»^^treicht  man  zweckmälsig  mit  ein  wenig  Talg.) 

»Nun  verschiebt  man  die  verbundenen  Mafs-  und  Farberöhren  II 

^d  m  gQ  ^g^^  ^  ]^jg  ^^  Farbe  der  zwischen  den   Deckgläschen  der 

beiden  Röhren  I  und  III  befindlichen   Flüssigkeitsschicht  derjenigen 

e«  Farbegläschens  entspricht ,   indem   beide  von   oben  bei  dem  Lichte 
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betrachtet  werden,  welches  von  dem  Spiegel  aufwärts  durch  die  Röhren 
reflektiert  wird. 

„Der  Nullpunkt  der  Skala  entspricht  natürlich  der  unmittelbaren 
Berührung  der  Deckgläschen  der  Saft-  und  der  Malsröhre;  eine  solche 
kann  aber  infolge  des  Vorhandenseins  einer  Verschlulskapsel  bei  IJl 
nicht  stattfinden;  aus  diesem  Grunde  lätst  sich  das  Matsrohr  nicht 
gänzlich  bis  zum  Nullpunkte  der  Skala  herabschieben.  Auch  ist  bei 
Yerschluts  der  Röhren  ein  etwa  einzulegender  Gummiring  nur  zwischen 
Glas  und  Kapsel,  nicht  zwischen  Glas  und  Rohr  einzulegen,  oder  so 
dünn  zu  nehmen,  dals  seine  Dicke  vernachlässigt  werden  kann. 

„Der  Stand  der  Malsröhre  oder  die  Höhe  der  Flüssigkeitsschicht 
wird  dann  an  der  Skala  der  Rückseite  des  Instrumentes  abgelesen^ 
Man  tut  wohl,  einige  Male  einzustellen  und  aus  den  Beobachtungen 
das  Mittel  zu  nehmen. 

„Da  die  Farbe  der  Flüssigkeit  im  umgekehrten  Verhältnis  zu  der 
Dicke  der  Schicht  derselben  steht,  welche  erforderlich  ist,  um  eine  be* 
stimmte  Farbe  hervorzubringen,  und  diese  letztere  hier  durch  100  aus- 
gedrückt ist,  80  erhält  man  die  Farbe  der  Flüssigkeit,  indem  man  die 
abgelesene  Millimeterzahl  in  100  dividiert. 

„Die  Reinigung  des  Instrumentes  ist  leicht  auszuführen.  Werden 
mehrere  Beobachtungen  nacheinander  ausgeführt,  so  genügt  Ausgietsen 
und  dann  Ausspülen  mit  den  zu  beobachtenden  Flüssigkeiten  selbst 
Sonst  löst  man  die  Schrauben  der  Ringe,  welche  die  Farbenröhre  mit 
der  Schiebe  Vorrichtung  verbinden,  nimmt  die  oben  verbundenen  Rohren 
II  und  III  heraus  und  reinigt  nun  die  Saft-  und  Matsröhre  in  gewöhn- 
licher Weise.  Wendet  man  destilliertes  Wasser  an,  so  ist  Austrocknenj 
nicht  erforderlich.  Nötigenfalls  lassen  sich  auch  die  Deckgläschen, 
sowie  der  Verband  der  Rohren  II  und  III  mit  der  Messingplatte 
leicht  lösen.  ^ 

Zur  Ausführung  der  Untersuchung  löst  man  von  einem 
Zucker,  dessen  Gehalt  an  reinem  Zucker  durch  die  gewöhnliche  Pola- 
risation vorher  festgestellt  war,  eine  bestimmte,  einfache  Menge,  am 
geeignetsten  20,0  g,  von  sehr  dunklen  Zuckern  entsprechend  weniger,! 
zu  100  ccm  Flüssigkeit  und  ermittelt  auf  die  angegebene  Weise  deren 
Farbe.  Die  berechnete  Zahl  bezieht  man  auf  100  Gewichtsteile  reinen 
Zuckers. 

Beispiel.  20,0  g  eines  Rohzuckers  von  90,5  Proz.  Zuckergehalt 
sind  zu  100  ccm  Flüssigkeit  gelöst,  welche  16,0  an  der  Skala  des 
Farbenmafses  anzeigte,  also  16,0  mm  Höhe  bedurfte,  um  Farbengleich- 
heit im  Apparate  zu  bewirken.     Die  Farbe  ist  demnach: 

100 

16,0  =  '^''- 
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Da  der  absolute  Zackergehalt  der  nntersnchten  Substanz  90,5  Proz. 
letTüg,  so  enthalten  die  zur  Prflfung  verwendeten  20,0  g  Rohzucker 
i&ch  dem  Ansätze: 

100  :  90,5  =  20,0  :  rr, 
X  •=  18,1g  reinen  Zuckers. 

Zur  Berechnung  der  gefundeneu  Farbenzahl  auf  100  Gewichtsteile 
«inen  Zuckers  ist  anzusetzen: 

18,1  :  6,25  =  100  :  ic, 
X  =  34,5  Proz., 

reiche  Zahl  also  die  Farbe  des  untersuchten  Rohzuckers  für  100  Teile 
Urin  enthaltenen  reinen  Zuckers  ausdrückt. 


G.    Prufang  der  schwefligen  Bftiire. 

Die  schweflige  S&ure  (Schwefeldioxyd)  dient  bekanntlich  in  der 
Zockerfabrikation  im  wesentlichen  als  ein  Bleichmittel  für  dunkle  S&fte, 
velche  zu  diesem  Zwecke  mit  der  gasförmigen  Säure,  ähnlich  wie  mit 
KohleDs&ure  „saturiert*'  werden  ^).  Bei  diesem  Verfahren  entstehen  in 
den  Säften  gewisse  Mengen  schwefligsaurer  Salze ,  welche ,  schwer  lös- 
licli,  zum  grötsten  Teile  sich  ausscheiden ,  Jedoch  zu  kleinen  Anteilen 
denselben  verbleiben  und  sich  schlielslich  auch  in  den  dargestellten 
Zuckern  vorfinden  können.  Der  Nachweis  so  stattgehabter  „Schwefe- 
lung'* wird  bisweilen  gefordert. 

Man  verwendet  10  bis  15  g  Zucker,  löst  in  einem  kleinen  Kolben 
ttit  etwa  25  ccm  destilliertem  Wasser,  fügt  einige  Stückchen  (0,3  bis 
0,4  g)  Magnesiumdraht  ^)  nebst  5  ccm  reiner  Salzsäure  hinzu  und 
Dangt  mittels  eines  lose  aufgesetzten  Korkes  einen  Streifen  befeuchtetes 
Bleipapier  so  in  den  Hals  des  Kolbens,  dals  er  von  der  Flüssigkeit 
Qoch  nicht  berührt  wird. 

Ist  schweflige  Säure  vorhanden ,  so  wird  dieselbe  durch  die  Salz- 
8iwe  ans  ihren  Verbindungen  frei  gemacht,  sie  setzt  sich  mit  dem 
durch  Magnesium  und  Salzsäure  gleichzeitig  entwickelten  Wasserstoff- 
gwe  sofort  zu  Wasser  und  Schwefelwasserstoffgas  um,  und  durch 
letzteres  wird  das  Bleipapier  unter  Bildung  von  dunklem  Schwefel- 
blei mehr  oder  weniger  gebräunt. 

Bei  Abwesenheit  von  schwefliger  Säure  tritt  eine  Bräunung  des 
Bleipapieres  nicht  e'n. 


')  Die  schweflige  Säure  wird  entweder  als  Gas  im  „Schwefelofen**  durch 
»«brennung  von  festem,  reinem  Schwefel  erzeugt,  oder  in  komprimierter 
'orm  im  Kesselwagen  als  „flüssige**  schweflige  Säure  bezogen. 

V  Vagnesinm  ist  deui  sonst  hier  benutzten  Zink  vorzuziehen ,  weil 
'^^res  nieht  selten  schwefelhaltig  ist  und  somit  selbst  Anlafe  zur  Bildung 
^'JQ  Schwefelwasserstoff  geben  kann. 
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H.    BeBtlmimmg  der  Alkalität« 

Unter  Alkalität  versteht  man  in  der  Zuckerfabrikation  die  alka- 
lische Reaktion  zuckerhaltiger  Substanzen,  ohne  weitere  Berücksichti- 
gung, welche  alkalischen  Sto£Ee  diese  Eigenschaft  verursachen. 

Man  mitst  den  Grad  der  Alkalität,  indem  man  auf  dem  Wege  der 
Titriermethode  diejenige  Menge  Säure  bestimmt,  welche  zur  Neutrali- 
sation der  alkalischen  Reaktion  erforderlich  ist. 

Die  Alkalität  der  verschiedenen  Fabrikat ionsprodukte  wird  durch 
die  Oxyde  und  Kohlensäuresalze  des  Kaliums,  Calciums  und  Ammo- 
niums, welche  letztere  durch  längeres  Kochen  allmählich  ausgetrieben 
werden,  bedingt  und  hervorgerufen,  doch  hat  es  sich  in  der  Praxis 
eingeführt,  die  verwendete  Menge  der  „Probesäure"  auf  das  Calcium- 
oxyd  allein  zu  beziehen  und  die  Gröfse  oder  Stärke  der  Alkalität  in 
Prozenten  „Ätzkalk"  auszudrücken.  (In  manchen  Fällen,  namentlich 
bei  Alkalitätsbestimmungen  von  Melassen,  wird  dieselbe  richtiger  in 
Prozenten  Kali  angegeben.) 

Zur  Feststellung,  ob  ein  Zucker  alkalische  Reaktion  besitzt  oder 
nicht,  kann  man  seine  wässerige  Lösung  mit  empfindlichem  neutralen 
Lackmuspapier  oder  gelbem  Curcumapapier  prüfen.  Das  erstere  färbt 
sich  mehr  oder  weniger  blau,  das  letztere  braun,  je  nach  der  Stärke 
der  vorhandenen  Alkalität. 

Bei  deutschen  Handelsanalysen  hat  man  von  diesen  beiden  Indi- 
katoren abgesehen  und  benutzt  ausschlief slich  Phenolph talein  ^). 

Von  der  Annahme  ausgehend,  dals  nicht  alkalische  oder  gar  sauere 
Zucker  für  die  Zwecke  der  Raffination  und  des  Exportes  oder  für 
läkigeres  Lagern  weniger  geeignet  sind  als  solche  von  alkalischer 
Reaktion,  haben  die  am  Zuckerhandel  beteiligten  Kreise  Deutschlands 
in  die  „Bedingungen  für  den  Handel  mit  Rohzucker"  ^)  die  Bestimmung 
aufgenommen,  dals  „saure  Reaktion  (Indikator  Phenolphtalein)"  sn 
einem  Abzug  bei  der  Wertbemessung  der  Ware  „berechtigen"  soll. 

Die  im  Laboratorium  des  Vereins  der  deutschen  Zuckerind ustrie 
ausgearbeitete  Vorschrift  zu  dieser  Prüfung  auf  Alkalität,  zu  deren 
Innehaltung  die  am  Zuckerhandel  beteiligten  deutschen  Handelschemiker 
sich  verpflichtet  haben,  lautet  z.  Z.  f olgendermafsen : 


*)  In  Österreich -Ungarn  ist  nach  -den  mehrerwähnten  „ Beschlüssen  der 
österr.- Ungar.  Chemiker**  als  Indikator  Lackmus  zu  verwenden  und  anzugeben, 
ob  der  Zucker  alkalisch,  sauer  oder  neutral  ist. 

•)  Bedingungen  für  den  Handel  mit  Rohzucker.  Beschlossen 
vom  Ausschusse  des  Vereins  der  deutschen  Zuckerindustrie  unter 
Zustimmung  der  beiden  Abteilungen,  der  Abteilung  der  Rohzucker- 
fabriken und  der  Abteilung  der  Raff inerieen,  sowie  des  Deutschen 
Zuckerexportvereins  zu  Magdeburg  und  des  Vereins  der  am  Zucker* 
handel  beteiligten  Firmen  in  Hamburg  am  28.  November  1900.  (Zeit- 
schrift 1900,  8.  436.)     Vergl.  auch  8.  145. 
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,VorBolirift  tar  die  AuBfahrang  der  Alkalitätsbestiimnung 
I.  Produktes'). 

^Znr  AnsführuDg  der  Alkalit&tsbestiiiimang  benötigt  man  einer 
ahe  von  Flüssigkeiten,  deren  Herstellung  zunächst  beschrieben  wer- 

m  soll. 

1.    Eine  konzentrierte  Phenolphtaleinlösung. 

„Die  konzentrierte  Phenolphtaleinlösung  wird  hergestellt  durch 
Men  käuflichen  Phenolphtaleins  in  90proz.  Alkohol,  und  zwar  im 
erhältDis  1 :  30. 

Bei  der  Untersuchung  sollen  von  dieser  Lösung  auf  ]e  100  ccm 
lüssigkeit  zwei  Tropfen  genommen  werden. 

Das  käufliche  Phenolph talein  ist  mehr  oder  weniger  sauer  reagie- 
»d,  worauf  jedoch  keinerlei  Rücksicht  genommen  wird.  Die  Phenol- 
bt&leinlöBung  wird  nicht  neutral  oder  schwach  alkalisch  gemacht. 

2.    Das  Lösungswasser. 

rZur  Bereitung  des  Lösungsw assers  wird  eine  grötsere  Menge  frisch 
ugekochten  destillierten  Wassers  mit  V2000  seines  Volumens  an  Phenol- 
ktalemlöBung  (also  z.  B.  10  Liter  Wasser  mit  5  ccm  der  Phenol- 
htaleinlöBung)  versetzt  und  darauf  mit  Natronlauge  so  stark  alkalisch 
»macht,  bis  eine  anhaltende  deutliche  Rotfärbung  der  Flüssigkeit  ein- 
ritt  Da  diese  Rotfärbung  nach  ein  bis  zwei  Tagen  wieder  verschwin- 
^,  soll  man  immer  nur  eine  für  einen  solchen  Zeitraum  ausreichende 
lenge  des  Lösungswassers  herstellen.  Dasselbe  mufs  jedoch  immer 
lehre  Standen  vor  dem  Gebrauch  bereitet  worden  sein. 

3.  Die  Prob^esäure. 

«Die  Probesäure  wird  so  eingestellt,  dals  1  ccm  derselben  einer 
ialkalkalität  von  0,0001  entspricht.  Man  stellt  die  Lösung  mit  ge- 
legender  Genauigkeit  her,  indem  man  36  ccm  Vr^o^i^^l^chwefelsäure 
ut  Wasser  bis  zu  einem  Volumen  von  10  Liter  verdünnt. 

4.  Die  Probelauge. 

„Als  Probelauge  dient  Natronlauge,  welche  derartig  verdünnt  ist, 
^>  wie  bei  der  Schwefelsäure,  1  ccm  einer  Kalkalkalität  von  0,0001 
•nUpricht  Für  den  vorliegenden  Zweck  genügt  es,  die  entsprechend 
ftrdünnte  Natronlauge  gegen  die,  wie  oben  angegeben,  bereitete  Probe- 
*«re  einzustellen. 


')  Zeitachrift  1902,  ß.  115,  man  vergl.  auch  Zeitschrift  1901,  8.  381. 
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Die  Alkalitätsbestimmung. 

„Für  die  Prüfung  des  Rohzuckers  auf  Alkalität  wägt  man  sich 
einerseits  10  g  Rohzucker  ab,  andererseits  milst  man  100  ccm  des 
schwach  geröteten  Lösungswassers,  dessen  Bereitung  unter  2  be- 
schrieben wurde,  ab  und  neutralisiert  dasselbe  in  einer  weilsen  Porzellan^ 
schale  zunächst  möglichst  genau  bis  zur  Farbiosigkeit  mit  der  unter  3 
beschriebenen  Probesäure.  Darauf  setzt  man  so  viel  von  der  Proben 
lauge  hinzu,  dals  die  Flüssigkeit  wiederum  schwach  rötlich  gefärbt 
erscheint. 

Die  Färbung  soll  jedoch  nur  so  stark  sein,  dats  sie  durch  Zusati 
eines  Kubikzentimeters  der  Probesäure  wieder  zum  Verschwinden  ge< 
bracht  werden  kann. 

Nunmehr  werden  ohne  Verzug  die  bereits  vorher  abgewogenen 
10  g  Rohzucker  in  der  Flüssigkeit  aufgelöst.  Bleibt  die  Rotfärbus^ 
des  Wassers  beim  Lösen  des  Zuckers  bestehen  oder  wird  sie  stärker] 
so  ist  der  Zucker  alkalisch,  verschwindet  dieselbe,  so  ist  er  sauer. 

In  Zweifelsfällen  überzeugt  man  sich  durch  Titrieren  mit  Probe« 
säure  oder  Probelauge  *  nach  welcher  Richtung  der  FarbenumscbU^ 
eintritt. 

Bei  dunklen  Zuckern  genügen  in  der  Regel  100  ccm  des  Lösungs' 
Wassers  nicht,  es  muls  vielmehr  so  viel  Wasser  verwendet  werden,  bii 
die  Zuckerlösung  hell  genug  erscheint,  um  die  Titration  ausführen  zo 
können. 

ScblielsUch  sei  ausdrücklich  bemerkt,  da£B  bei  Anwendung  diei 
Methode  die  neutralen  Zucker  mit  zu  den  alkalischen  gerechnet  werden.^ 

Die  quantitative  Bestimmung  der  Alkalität  in  fertigen,  fe8t< 
Zuckern  wird  selten  erforderlich,  während  sie  bei  den  Zwischenprodukteij 
der  Fabrikation  eine  sehr  wichtige  Stelle  einnimmt  und  fortdaaem^ 
ausgeübt  wird.  Die  Beschreibung  und  Erläuterung  des  bei  diese^ 
Untersuchung  einzuschlagenden  Verfahrens  findet  sich  aus  diesem  Grand« 
erst  im  nächstfolgenden  Abschnitte  („Dicksäfte,  Füllmassen  u.  s.  w.'j 
eingehend  behandelt. 

Soll  die  Alkalität  quantitativ  bestimmt  werden,  so  würde  genau 
nach  S.  166  u.  f.  zu  verfahren  sein  und  zwar  in  einer  Lösung,  welcb< 
genau  20  g,  bei  ganz  schwachen  Alkalitäten  bis  50  g  des  zu  prüfendei 
Zuckers  enthält.  Die  Berechnung  der  gewonnenen  Resultate  und  di( 
Art  der  Angabe  derselben  ist  den  unten  angeführten  Beispielen  genai 
entsprechend. 

Berechnung  des  Rendements  oder  des  Raffinationswertes. 

Unter  Ren  dement  oder  Raffinationswert  versteht  man  die  Zahl 
welche  angibt,  wieviel  an  kristallisiertem  Zucker  bei  dem  Raffination» 
prozesse  aus  einem  Rohzucker  zu  gewinnen  oder  „auszubringen*^  ist 
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Der  im  deutschen  Handel  zur  Zeit  üblichen  Rendementsberech- 
Dg^)  liegt  die  Annahme  zu  Grunde,  dals  bei  der  Raffinationsarbeit 
th  \e  1  Gewichtsteil  der  in  den  Rohzuckem  enthaltenen  löslichen 
K  5  Gewichtsteile  tlohrzucker  am  Kristallisieren  verhindert  und  der 
Itsse  zugefdhrt  werden. 

Man  multipliziert  deshalb  den  nach  C.  (S.  126)  gefundenen  Salz- 
talt  mit  ö  und  zieht  die  so  erhaltene  Zahl  von  dem  durch  die 
larisation  festgestellten  Zuckergehalt  ab. 

Mit  Anwendung  eines  Melasseentznckerungsverfahrens  —  Saccha- 
ferfahren  und  Osmose  —  gewonnene  Produkte  erleiden  einen  be- 
ideren  Abzug  von  1  Proz.  Rendement,  sofern  sie  bei  der  Anstellung 
ht  als  solche  bezeichnet  sind  ^). 

üaDdelszucker,  welche  0,05  Proz.  oder  mehr  Invertzucker  besitzen, 
rden  als  normale  Lieferangs  wäre  nicht  angesehen  und  können  zurück- 
nesea  werden.  Im  Falle  der  Annahme  wird  auch  der  Invertzucker- 
^alt  aus  dem  gleichen  Grunde  wie  oben  der  Aschegehalt  mit  5  multi- 
nert  und  der  erhaltene  Betrag  ebenfalls  in  Abzug  gebracht.  Ein 
rertzuckergehalt  unter  0,05  Proz.  soll  unberacksichtigt  bleiben. 

Saure  Reaktion,  nach  der  unter  H.  (S.  143)  gegebenen  n^<>i^' 
krift"  festgestellt,  berechtigt  zu  einem  weiteren  Abzüge  von  0,25  vom 
Ddement  bei  geringerem  Invertzuckergehalt  als  0,05  Proz. 

Beispiel.  Bei  einem  Zucker  von  94,5  Proz.  Polarisation,  1,12  Proz. 
^D  und  0,11  Proz.  Invertzucker  würde  ein  Rendement  von 
^  —  (1,12  >:  5)  =  88,90  sich  berechnen,  welches  aber  des  vor- 
adeucn  Invertzackere  wegen  noch  um  0,11  x  5  =  0,55  gekürzt  wird 
id  somit  auf  88,35  sich  erniedrigt. 

Besälse  der  Zucker  auch  saure  Reaktion  (Indikator:  Phenolphtalein), 
würde  der  Kftufer  berechtigt  sein ,  das  Rendement  von  88,35  noch 
t0,25  zu  kürzen,  so  dals  schlielslich  88,10  als  endgültige  Zahl  für 
»  Rendement  übrig  bliebe. 

Die  Bestimmung  des  Salzgehaltes  der  Bandelszucker  wird  lediglich 
^  Zwecke  dieser  Berechnung  ausgeführt,  und  es  ist  nach  dem  Vor- 
^enden  nunmehr  ersichtlich,  weshalb  dabei  zwischen  „Aschegehalt^ 
^  sSalzgebalt"  (s.  S.  125)  unterschieden  werden  sollte.  Die  etwa 
i^bandenen  „mechanischen  Verunreinigungen**  eines  Zuckers,  wie 
^ndkörnchen ,   unlösliche  Kalksalze    und    dergl. ,    bilden  Anteile    der 


')  Bedingungen  für  den  Handel  mit  Rohzupker.  (Zeitschrift  1900,  8.436.) 
*)  Der  Grund  zu  dieser  Mafsnahme  liegt,  wie  leicht  ersichtlich,  in  dem 
"'*^Dde,  dafs  sogen.  „Melassezucker'*  mehr  oder  weniger  Baffinose  ent- 
^Jien  köimen,  welch  letztere  wegen  ihrer  hohen  Rechtsdrehung  die  übliche 
*ia«.be  Polarisation  zu  hoch  ausfallen  lassen  würde.  Ist  ein  solcher  Handels- 
^«r  aber  bereits  bei  seiner  Anstellung  als  „Melaasezucker"  bezeichnet,  so 
^  bei  der  Analyse  nicht  „Polarisation'*,  sondern  „Zuckergehalt  nach  Be- 
JcliQung  mittels  der  Bafflnoseformel"  verlangt  und  letztere  Zahl  bei  der 
'*D<iement8berechnung  herangezogen  werden. 
^'^^V\ng,  Aaleitnng.  10 
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„Asche'',  welche  bei  jener  Berechnung  nicht  berücksichtigt  wen 
können,  da  sie,  in  Wasser  unlöslich,  bei  der  Raffinationaarbeit  o) 
Schwierigkeiten  ausgeschieden  werden  und  daher  niemals,  gleich  i 
„Salsen",  melassebildend  wirken  können. 

2.    Dicksäfte,  Füllmassen,  Abläufe,  Melasseni 

A.    Bestunmimg  des  spesifisohen  Gewichtes. 

Die  Ermittelung  des  spezifischen  Gewichtes,  bezw.  der  Dichtigl 
nach  Brix  oder  Beaume,  geschieht  bei  Dicksäften  und  verhälti 
mäfsig  dünnQüssigen  Abl&ufen  am  richtigsten  mittels  des  Pyknouieti 
Auch  das  Aräometer  ist  noch  anwendbar,  dagegen  muls  vom  Gebraui 
der  M oh r-Westpha Ischen  Wage  abgesehen  werden. 

Im  ersteren  Falle  verfährt  man  genau,  wie  S.  60  u.  f.  angegeb 
bringt  die  zu  untersuchende  Flüssigkeit  auf  Normaltemperatur  (20° 
und  benutzt  als  Pyknometer  am  einfachsten  ein  ÖO-ccm-Kölbchen  i 
so  kurzem  Ualse,  dals  die  Marke  nur  etwa  1cm  unter  dem  obei 
Rande  befindlich  ist.  Es  wird  dadurch  das  Füllen  des  Kolbens  wesei 
lieh  erleichtert. 

In  dünnem  Strahle  gielst  man  die  Flüssigkeit  in  das  gewoge 
und  völlig  trockene  Eölbchen  ein,  bis  fast  zur  Marke,  läfst  das  no 
Fehlende  vermittelst  eines  Glasstäbchens  hinzutropfen  und  nimmt  ad 
mit  einem  solchen  durch  vorsichtiges  Eintauchen  einen  etwaigen  klein 
Überschuts  wieder  heraus. 

l)as  Gewicht  des  Inhaltes  ergibt,  verdoppelt  und  durch  100  dividie 
das  spezifische  Gewicht. 

Zieht  man  den  Gebrauch  eines  Aräometers  vor,  so  ist  nach  S.  56 
zu  verfahren. 

Die  Bestimmung  des  spezifischen  Gewichtes  von  Füllmassen  i 
in  dieser  Weise  nicht  ausführbar.  Ist  eine  ganz  genaue  Ermittele 
erforderlich,  was  selten  der  Fall  sein  dürfte,  so  wendet  man  die  unt 
für  Melasse  angegebene  „Pyknometermethode"  an;  für  ungefäh 
Angaben  wägt  man  zweckmäfsig  ein  in  der  Fabrik  mit  Füllmasse  b 
schickt  es,  grölseres  Gefäfs  (einen  Eimer,  einen  Schützenbachscb 
Kasten  oder  dergl.)  und  vergleicht  die  gefundene  Gewichtsgrolse  n 
der  einer  gleichen  Raummenge  Wasser  von  derselben  Temperatur. 

Eine  besondere  Behandlung  verlangen  die  Melassen.  Dieselbe 
sind  häufig  voller  Luftbläschen  —  schaumig  — ,  es  finden  sicii  Hol 
Stückchen  und  Verunreinigungen  aller  Art,  welche  im  Verein  mit  d( 
bisweilen  sehr  grofsen  Zähflüssigkeit  die  genaue  Bestimmung  des  spei 
fischen  Gewichtes  teils  beeinflussen,  teils  äufserst  erschweren. 

Zur  Beseitigung  dieser  Übelstände  lassen  wir  die  Melassen  ai 
nebenstehende  Weise  (Fig.  74)  zuvor  erwärmen. 
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Ein  geräumiger  Trichter  (von  etwa  10  bis  12  cm  oberem  Durch- 
Besser f  mit  9  cm  langer,  unten  schräg  abgeschliffener  Trichterröhre 
'OD  6mm  lichter  Weite)  wird  mittels  eines  starken  Glasstabes,  dessen 
interes  Ende  in  die  Trichterröhre  eingeschliffen  ist,  geschlossen,  mit 
(elasse  gefüllt  und  in  nebenstehender  Weise  in  ein  zum  Teil  mit 
ochendem  Wasser  gefülltes  Kupfergefäfs  eingehängt.  Durch  die 
eilsen  Wasserdämpfe    wird    die    Melasse    schnell   erwärmt,   sie   wird 


Fig.  74. 


önnflässig,  die  Luftbläschen  steigen 
D  die  Oberfläche  und  bilden  hier 
lit  dem  grölsten  Teile  der  Verun- 
einigungen  eine  dichte  Schaum- 
ecke, welche  gleichzeitig  einen 
IFasserferlust  verhindert,  während 
and  und  dergL  sich  unten  im 
'richter  ablagern. 

Sobald  die  Schaumdecke 
ich  ganz  scharf  von  der 
arunter  stehenden  Melasse 
bgrenzt,  während  man  das  im 
Lupfergefäfs  befindliche  Wasser  fort- 
fahrend in  lebhaftem  Kochen  hielt, 
tt  die  Melasse  schaumfrei;  man 
riDgt  den  Trichter  auf  ein  Filtrier- 
estell  and  lätst  durch  vorsichtiges 
'öftea  des  Glasstabes  und  nach 
lotfemung  des  zuerst  ablaufenden 
inteiles  das  dicht  untergestellte, 
nvor  genau  abgewogene ,  trockene 
Ia[skölbchen  in  ununterbrochenem 
Prahle  sich  füllen.     Das  Kölbchen 

lola  vorher  stark  erwärmt  sein,  da  es  anderenfalls  beim  Eintreten  der 
«ilsen  Melasse  innen  mit  Wasser  beschlägt.  Sobald  die  Melasse  bis 
n  den  llalsansatz  herantritt  und  nur  noch  ein  Raum  von  etwa  2  bis 
ccm  bis  zur  Marke  frei  ist,  schliefst  man  schnell  den  Trichter  mittels 
^  Glasstabes  und  setzt  das  Kölbchen  beiseite.  Man  hat  sorgfältig 
Q  beachten ,  dals  der  über  der  Marke  liegende  Teil  des  Kolbenhalses 
on  Melasse  rein  bleibt;  andernfalls  mufs  er  durch  Auswischen  mit 
'iltrierpapier  vollständig  gereinigt  werden. 

Die  heifse  und  dadurch  sehr  dünnflüssig  gewordene  Flüssigkeit 
leibt  eine  Zeit  lang  stehen,  um  den  beim  Einlaufen  entstandenen 
'üftblasen  Zeit  zu  lassen,  sich  auf  der  Oberfläche  zu  sammeln,  wo  sie 
Jlmählich,  ohne  weiteres  Zutun,  von  selbst  verschwinden;  man  bringt 
odann  den  Inhalt  des  Kölbchens  durch  Einstellen  in  kaltes  Wasser, 
'Illetzt  in  solches  von  20*^0.  auf  diese  Temperatur,  trocknet  das  Kölb- 
ben  sorgfältigst  aufsen  ab  und  wägt. 

10* 


148  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

Sollten  sich,  was  bei  Yorsichtiger  und  richtiger  AusfOhrung'  ta 
sächlich  ganz  Yermieden  werden  kann,  dennoch  einige  Luftblasen  ai 
der  Oberfläche  der  nun  wieder  zähe  gewordenen  Melasse  vorfinden,  i 
sind  dieselben  durch  Auftrdpfeln  von  zwei  oder  drei  Tropfea  ^Wsms* 
leicht  zum  Verschwinden  zu  bringen.  Man  fügt  nun  mittels  der  Hebe 
spritzflasche  Wasser  von  20^0.  bis  zur  Marke  hinzu  und  "w&gt  abe 
mals.  Bei  vorsichtigem  Überschichten  bleibt  —  und  darauf  ist  i 
halten  —  das  Wasser  ganz  ungefärbt,  so  dats  die  Einstellung-  sei 
scharf  bewirkt  werden  kann. 

Die  letzte  Wägung  lätst  ermitteln,  wie  viel  Gramm  Wasser  binzi 
gefügt  worden  sind,  welche  natürlich  ebenso  viel  Kubikzentimeter 
Raum  erfüllen.  Den  übrigen  Raum  nimmt  die  eingefüllte  Melasse  ei] 
deren  Gewicht  ebenfalls  bekannt  ist,  so  dats  eine  einfache  Rechnun 
das  gesuchte  spezifische  Gewicht  ergibt. 

Beispiel.     Mafskölbchen  mit  Melasse  .     .     .     .     82,463  gr, 

ohne      „         .     ._.     .     16,197g, 

mithin  Melasse  ....     66,266  g. 

Nach  dem  Einstellen  zur  Marke  mit  destilliertem  Wasser  voj 
20^ C.  wurde  gefunden: 

Mafskölbchen  mit  Melasse  und  Wasser     85,6 1 3  g, 
oben  war  „  n  »         ohne      „  82,463  g, 

mithin  Wasserzusatz    .     .       3,150  g 
oder  Kubikzentin^eter. 

Das   50-ccm-Kölbchen  enthielt    demnach   50,0  —  3,150  ccm 
46,850  ccm  Melasse,  deren  Gewicht,  wie  anfänglich  ermittelt,  =  66,266  ^ 
betrug.     Mithin  ist  das  spezifische  Gewicht  der  Melasse: 

'Z^ = •■""  "•'  ^<'-<'''- 

Zur  Übertragung  dieser  Zahl  in  Grade  Brix  dient  die  Tabelle  I 
S.  69  u.  f .  Es  entspricht  danach  das  spezifische  Gewicht  1,4144  einen] 
Gehalt  von  80,4®  Brix  (S.  73).  Soll  die  Angabe  in  Graden  Beaume 
erfolgen,  so  würde  Tabelle  II,  S.  75  zu  benutzen  sein,  nach  w^elchei 
einem  Gehalt  von  80,4<*  Brix  ein  solcher  von  42,5®  Be.  (alte  Grade] 
entspricht.  (Die  tatsächliche  Unrichtigkeit  dieser  Zahl  hat  bereits  auf 
S.  74  Erwähnung  gefunden.) 

Die  vorbeschriebene  Ermittelung  des  spezifischen  Gewichtes  von| 
Melassen  mittels  Pyknometerwägung  verlangt  die  Benutzung  einei^ 
guten  analytischen   Wage  und  eine  sorgfältige  Arbeit.     Unter   dieserj 


*)  Das  Kölbchen  fafat  bis  zur  Marke  50  ccm  Wasser  von  4*C.,  gleich- 1 
bedeutend  mit  50  g  Wasser  von  dieser  Temperatur ,  aber  ausgewogen  nüt| 
Wasser  von  20°  C.  j 

*)  Nach  Sidersky,  Zeitschrift  1881,  8.  192.  I 
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brauBsetzimg  ist  sie  als  die  richtigste  und  als  die  malsgebende 
testimmungsmethode  zu  bezeichnen  i). 

Liegt  besonderer  Anlals  vor,  von  dieser  Methode  abzusehen  und 
ie  aräometrische  W&gung  mittels  des  Saccharometers  vor- 
anehmen,  so  muls  die  Melasse,  deren  direkte  Spindelung  unter 
Uen  Umständen  unzulässig  ist,  zuvor  in  angemessener  Weise 
erdünnt  werden. 

Eine  diesbezügliche  Vorschrift  geben  die  zu  dem  Reichsgesetze 
Dm  27.  Mai  1896,  die  Besteuerung  des  Zuckers  betreffend,  vom 
Nrndesrat  des  Deutschen  Reiches  erlassenen  „Ausführungsbestim- 
inngen^,  und  zwar  in  der  ^Anleitung  für  die  Steuerstellen  zur 
Feststellung  des  Quotienten  der  weniger  als  2  Proz.  Invertzucker  ent- 
ftltenden  Zuckerabläufe^. 

£8  heilst  daselbst  in  Anlage  A  unter  2a: 

„Ermittelung  des  spezifischen  Gewichtes  nach  Brix.  In 
ioem  tarierten  Becherglase  werden  etwa  200  bis  300  g  des  zu  unter- 
nchenden  Zuckerablaufs  abgewogen.  Man  fügt  alsdann  100  bis  200  ccm 
keiUes  destilliertes  Wasser  hinzu,  rührt  mit  einem  Glasstabe  so  lange 
rorsichtig  (um  das  Glas  nicht  zu  zerstotsen)  um,  bis  der  Ablauf  sich 
n>UstäDdig  im  Wasser  gelöst  hat,  und  stellt  das  Becherglas  in  kaltes 
Nasser,  bis  der  Inhalt  ungefähr  Zimmertemperatur  angenommen  hat. 
herauf  stellt  man  das  Becherglas  wiederum  auf  die  Wage  und  setzt 
nu  einer  Spritzflasche  vorsichtig  noch  so  viel  Wasser  hinzu,  dats  das 
kwicht  des  im  ganzen  hinzugesetzten  Wassers  gleich  demjenigen  der 
rerwendeten  Menge  des  Zuckerablaufs  ist.  Waren  beispielsweise  251  g 
Kuckerablauf  zur  Untersuchung  abgewogen  worden,  so  ist  so  lange 
Wasser  hinzuzusetzen,  bis  die  Flüssigkeit  502  g  wiegt.  Nach  dem 
Binzufügen  des  Wassers  rührt  man  die  Flüssigkeit  nochmals  um  und 
folJt  damit  den  zur  Vornahme  der  Spindelung  bestimmten  Glaszylinder.^ 

Es  soll  dann  die  Spindelung  mittels  eines  Aräometers  nach  Brix 
ifi  Torschriftsmälsiger  Weise  ausgeführt  (S.  57  u.  f.)  und  bei  Abweichung 
»on  der  Normaltemperatur  (-}-  17,5<*C.)  eine  Korrektur  der  abgelesenen 
Grade  auf  Grund  der  Tabelle  ÜI  (S.  87)  vorgenommen  werden. 

Die  „so  ermittelten  Grade  sind  schlielslich  mit  2  zu  multiplizieren, 
*eil  die  zur  Spindelung  verwendete  Menge  des  Ablaufs  mit  der 
gleichen  Menge  Wasser  verdünnt  worden  ist"  2). 

Beispiel.  200  g  Sirup  seien  mit  200  g  Wasser  verdünnt  worden. 
Ke  Ablesung  an  der  Spindel  betrage  40,3 ^  bei  einer  Temperatur  von 
2ö"C.    Ans  der  Tabelle  ergibt  sich,  dals  dieser  Betrag  um  0,19  zu 

'J  LaDdolt,  Optisches  Drehungsvermögen,  l.Aufl.,  S.  133:  Bestimmung 
<}e»  speziftKchen  Gewichtes  der  FJüssigkeiten:  „Die  einzige  Methode,  welche 
äi«  nötige  Genauigkeit  und  Sicherheit  liefert,  ist  diejenige  der  Wägung  eines 
^immten  Volumfu** 

*)  Die  „Auafnhrungsbestimmungen"  sind  vom  Jahre  1896  und  haben 
'iesbalb  noch  als  Normaltemperatur  =  17,5"  C. 
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vergrölsern  ist;  es  ist  diese  Zahl  auf  0,2  abzurunden,  da  nach  der 
gedachten  „  Anleitung '^  hier  „5  und  mehr  Hundertstel  als  1  2^hntel- 
grad  gerechnet  und  geringere  Beträge  weggelassen  werden^.  Danach 
beträgt  der  korrigierte  Wert  40,3  +  0»2  =  40,5  und  der  Wert  für  den 
ursprünglichen  Sirup  somit  40,5  X  2  x  81,0®  B rix. 

Diese  „Yerdünnungsmethode"  ist,  wie  ersichtlich,  für  einen 
ganz  bestimmten  Zweck  ausgearbeitet  und  dafür  auch  yöllig  aue- 
reicbend.  Wenn  sie  tatsächlich  wegen  der  nur  geringen  Mittel  und 
wenig  Zeitaufwand  erfordernden  Ausführung  auch  vielfach  an  anderen 
wie  „  Steuerstellen  ^  angewendet  wird,  so  ist  nicht  aulser  Beachtung  zn 
lassen,  dals  die  damit  erhaltenen  Resultate  denen  der  „Pyknometer- 
methode"  an  Genauigkeit  wesentlich  nachstehen. 

B.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 

Während  bei  den  festen  Zuckern  der  verschiedenen  Produkte  mit 
seltenen  Ausnahmen  das  Abwägen  der  zur  Untersuchung  gelangendeo 
.Mengen  sich  glatt  und  unschwer  vollzieht,  bieten  die  Säfte ^  Melasseii 
und  Füllmassen  wegen  ihrer  dickflüssigen,  oft  äniserst  zähen,  faden< 
ziehenden  oder  bröckligen  und  klebrigen  Beschaffenheit  gewisse 
Schwierigkeiten  bei  der  Bearbeitung,  welche  sich  erst  durch  Übung 
richtig  überwinden  lassen. 

Durch  Eintauchen  von  Filtrierpapier  oder  Glasstäbchen ,  häufig 
nur  mit  den  Fingern  allein,  können  der  abzuwägenden  Menge  die 
letzten  Anteile  zugefügt  oder  wieder  fortgenommen  werden. 

Zur  Vermeidung  lästiger  Umrechnungen,  welche  leicht  zu  Irr- 
tümern Veranlassung  geben  können,  wägt  man  auch  hier  am  besteo 
stets  die  Normalgewichtsmengen  —  unter  Umständen  die  Hälfte 
derselben  —  ab,  so  dals  die  Ablesung  am  Polarisationsapparat  auch 
ohne  weiteres  den  Prozentgehalt  an  Zucker  angibt.  —  Selbstverständ- 
lich gelangt  man  auch  zum  Ziele,  wenn  man  ein  beliebiges  Quantum 
genau  abwägt  und  den  Drehungsbetrag  auf  den  Prozentgebalt  um- 
rechnet, doch  kann  diese  Methode  im  allgemeinen  aus  dem  oben  an- 
geführten Grunde  nicht  empfohlen  werden. 

Auch  bei  der  Untersuchung  dieser  Stoffe  sind,  wie  beim  2ucker 
verschiedene  Wege  einzuschlagen,  je  nachdem  dieselben  nur  Robnsucker 
oder  auch  neben  demselben  noch  andere,  optisch  wirksame  Körper 
enthalten. 

1.   Bestimmung  des  Gehaltes  an  Rohrzucker  bei  Abwesenheit 
anderer  optisch  wirksamer  Körper. 

a)  Dicksäfte,  Füllmassen,  helle  Abläufe. 

Zum  Abwägen  flüssiger  Stoffe  kann  man  natürlich  das  offen« 
Tarierblech  (S.  108)  nicht  gebrauchen,  sondern  man  benutzt  hier  did 


^ 
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I  Fig.  75  abgebildete  Scbale  von  Neusilber,  tariert  dieselbe  ^  imd 
;ie£8t  oder  bringt,  wenn  nötig,  mit  Hilfe  eines  Spatels  oder  Glasstabes 
iie  erforderliche  Menge  Substanz,  also  26,0  g  bei  deutseben  (16,29  g  bei 
mzöaiscben)  Apparaten,  hinein,  löst  oder  yerdannt,  unter  vorsichtigem 
.^mröhren  mittels  eines  kurzen  Glasstäbchens,  mit  wenig  Wasser  und 
fietst  den  Inhalt  der  Schale  ohne  Ver-  Pl^.   75 

Bst  uod  unter  sorgfältigem,  wieder- 
ultem  Nachspülen  in  ein  Matskölb- 
ihen  von  100  com  Inhalt 

Durch  weiteren  Zusatz  von  Wasser 
md  Umschwenken  bewirkt  man  die 
röllige  Lösung  oder  Verdünnung,  nachdem  man  beim  Zugeben  des 
HTassers  dem  Halse  etwa  anhängende  Teilchen  vollständig  hinabspülte. 
^K  mit  heilsem  Wasser  gelöst,  was  kaum  erforderlich,  so  kühlt  man 
lurch  Einstellen  des  Eölbchens  in  kaltes  Wasser  auf  20^  C.  ab.  Die 
ienge  des  nunmehr  zuzufügenden  Bleiessigs  bemilst  sich  nach  der  Art 
kr  zur  Untersuchung  vorliegenden  Substanz  und  der  grölseren  oder 
Seringeren  Reinheit  derselben.  Man  kann  leicht  wahrnehmen,  wenn 
Dan  einige  Tropfen  Bleiessig  am  Glase  in  die  Flüssigkeit  hiliabrinnen 
iüst,  ob  derselbe  noch  eine  Fällung  hervorruft  und  somit  ein  weiterer 
Zusatz  geboten  ist. 

Nachdem  der  Bleiessig  gewirkt,  fügt  man  eine  entsprechende  Menge 
Tonerdehydrat  hinzu,  füllt  bis  zur  Marke  auf,  schüttelt  tüchtig  durch, 
filtriert  in  der  oben  (S.  113)  angegebenen  Weise  und  stellt  den  Drehungs- 
betrag des  klaren  Filtrates  fest. 

Beispiel.    Neusilberschale  mit  Füllmasse  .     .     .     59,347  g, 
Neusilberschale 33,347  g, 


Füllmasse     26,000  g, 
»elrhe  zu  100  ccm  Flüssigkeit  gelöst  wurden. 

Das  Filtrat  polarisiere  81,2^,  woraus  sich  mithin  ohne  weiteres 
ier  Zuckergehalt  =  81,2  Proz.  ergibt 

(Hätte  man  von  der  Füllmasse  nicht  den  Normalgewichtsbetrag, 
«ondem  —  vielleicht  aus  Mangel  an  Substanz  —  eine  beliebige  kleinere 
Menge  abgewogen«  so  würde  nachstehende  Rechnung  notwendig  sein. 

Beispiel.      Abgewogen    12,130  g  Füllmasse,   gelöst  zu   100  ccm 


')  Zu  der  Neusüberschale  wird  gewöhnliih  ein  besonderes  Taragewicht 
^itjegeben,  welches  genau  deren  Schwere  besitzt.  Da  sich  indessen  bei 
Engerem  Gebrauche  der  Schale  ihr  Gewicht  durch  das  Abreiben  und  Reinigen 
aUinählich  etwas  vermindert,  so  mufa  ab  und  zu  ein  dementsprechend  es 
Jottieren  des  Gewicht^tückes  etattflnden.  Es  befindet  sich  zu  diesem  Zwecke 
•m  Inneren  des  Gewichtstückes  unter  dem  abscli  raub  baren  Griff  ein  kleines 
Stückchen  Blei  oder  Stanniol,  durch  dessen  Verkleinerung  man  den  Gewichts- 
^t>ag  angemesFen  vermindern  kann. 
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Flüssigkeit,  polarisieren  37,9<>,  woraus  sich:    37,9  X  0,260  =  9354g 
Zucker  berechnen. 

12,130  :  9,854  =  100  :  x, 
X  =  81,2  Proz., 

mithin  derselbe  Gehalt,  wie  oben  ohne  weitere  Rechnung  gefunden.} 


b)  Melassen. 

Bei  der  Zuckerbestimmung  in  Melassen  schlägt  man  zweck* 
mätsig  ein  etwas  anderes  Verfahren  ein. 

Die  Melassen  sind  häufig  so  dunkel,  dals  eine  stärkere  Yerdünnung, 
wie  gewöhnlich,  notwendig  ist,  um  die  Polarisation  mit  Sicherheit  bej 
stimmen  zu  können  i).  Man  wägt  deshalb  das  Normalgewicht  (26,00  gi 
in  der  Neusilberschale  ab,  übergielst  mit  wenig  Wasser,  mischt  mittels 
eines  kurzen  Glasstabes  und  bringt  unter  mehrfachem  Nachspülen  dk 


Fig.  76. 


gesamte  Lösung  verlustlos  in  einen  Malsi 
kolben  von  200  oom  Inhalt«  Man  Tern 
wendet  am  geeignetsten  Kolben  mit  einer 
Halserweiterung  (Fig.  76);  die  Form  de^ 
selben  erleichtert  nicht  nur  das  Einfüllen, 
sondern  ist  besonders  nützlich  beim  Mischtn 
und  Durchschütteln  der  Flüssigkeit,  welche 
stark  schäumt  und  deshalb  einen  ansehn- 
lichen Schüttelraum  beansprucht. 

Man  verdünnt  stark  —  auf  etwa  *  5  dei 
Inhalts  — ,  klärt  dann  erst  mit  Bleiessig  and 
Tonerdehydrat,  füllt  bis  zur  Marke,  mischt 
und  filtriert.  Der  Zusatz  von  Bleiessig  er^ 
fordert  einige  Aufmerksamkeit;  die  AuBfal- 
lung  muts  vollständig  geschehen,  andererseits 
ein  erheblicher  ÜberschuTs  vermieden  werden. 
Die  Nichtbeachtung  dieses  Um  Standes  erschwert  häufig  die  demnächstige 
Beobachtung  im  Apparat.  Das  Filtrat  lätst  sich  mittels  eines  Ualb- 
schattenapparat^s  ohne  weiteres  polarisieren,  während  der  Farben- 
apparat unter  Umständen  die  lästige  Entfärbung  durch  Enochenkohl« 
notwendig  machen  kann. 

Der  Polarisationsbefund  fällt  natürlich,  der  Verdünnung  halWr, 
um  die  Hälfte  niedriger  aus,  als  wenn  die  angewandte  Menge  zu  lOOccm 
verdünnt  worden  wäre,  und  ist  deshalb  bei  der  Berechnung  auf  Proxente 


*)  Finden  sich  in  den  zur  UnterBuchung  vorliegenden  Melaaseprt>bcn 
Verunreinigungen  grober  Art  (Holz-  und  Zeugstücke  von  den  Spunden  u.  dgll 
welche  die  Menge  der  abgewogenen  Substanz  beeinträchtigen  würden,  »>^ 
giefßt  man  die  Melasse  zuvor  durch  ein  trichterförmig  zusammengebogen»^ 
Netz  von  Eisen-  oder  Messingdvabt.     (Maschen weite  etwa  2  mm.) 
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zu  verdoppeln.  (Eine  etwaige  Korrektion  für  das  Yolumen  des  Blei- 
essigniederschlages  findet  nicht  statt.) 

Es  ist  immer  ratsam,  wegen  der  häufig  nicht  ganz  gleichmälsigen 
BeflchaSenheit  der  Melasseproben ,  zwei  gleichartige  Bestimmungen 
nebeneinander  auszuführen.  Die  Summe  beider  Ablesungen  gibt  dann 
den  Prozentgehalt  der  Melasse  an  Rohrzucker. 

Hätte  man  z.  B.  einmal  23,8^  das  andere  Mal  23,7^  abgelesen,  so 
gibt  man  47,5  Proz.  als  Ergebnis  der  Untersuchung  ab. 

SelbatTerständlich  kann  man  auch  den  Betrag  des  halben  Normal- 
gewichts (13,0  g)  zu  100  com  Flüssigkeit  lösen. 

2.  Bestimmung  des  Rohrzuckergehaltes  bei  Anwesenheit 
anderer  rechtsdrehender  Körper  (Dextrose,  Raffinose). 
Bestimmung  nach  Glerget. 

Die  Untersuchung  wird  genau  in  der  S.  116  beschriebenen  Weise 
und  unter  Einhaltung  der  dort  gegebenen  Mengenverhältnisse  nach  der 
optischen  Inversionsmethode  ausgeführt.  Da  ein  Zusatz  von  Bleiessig 
znr  Klärung  der  invertierten ,  hier  häufig  sehr  unreinen  und  dunklen 
Flüssigkeiten  nicht  zulässig  ist,  so  kann  dieselbe  lediglich  durch 
Knochenkohle  bewirkt  werden,  welche,  unter  der  Bezeichnung  „Reini- 
gnngskohle*' ,  zu  solchem  Zwecke  besonders  hergestellt,  durch  Aus- 
ziehen mit  Säure  und  Auswaschen  von  löslichen  Salzen  befreit  ist^). 

Man  gibt  die  benötigte  und  gewogene  Menge  Reinigungskohle, 
welche  man  in  bedecktem  Tiegel  ausgeglüht  hat  und  nach  dem  Erkalten 
völlig  trocken, in  sehr  gut  schUefsenden  Gläsern  aufbewahrt,  nach  dem 
Auffallen  zur  Marke  direkt  in  den  Maiskolben,  schüttelt  wiederholt 
kräftig  durch  und  läfst  sie  je  nach  der  erforderlichen  Entfärbung  bis 
zur  Filtration  15  bis  20  Minuten  einwirken.  Man  verwendet  so 
wenig  Kohle  wie  möglich,  und  wird  selten  mehr  wie  1  bis  2  g  der- 
selben nötig  haben,  um  die  gewünschte  Entfärbung  zu  erzielen;  dann 
kann  man  erfahrungsgemäls  die  stattgehabte  Absorption  von  Zucker 
Ternachlässigen ,  da  sie  zu  klein  ist,  um  zahlenmätsigen  Ausdruck  zu 
^den.  Crebrancht  man  indessen  mehr,  bis  5  g  Kohle  und  darüber,  so 
^  vorher  die  Absorption  festzustellen,  welche  eine  gleiche  Menge  Reini- 
?Qsg8kohle  auf  eine  gleich  grofse  Menge  einer  hellfarbigen  und  in- 
vertierten Melasselösung  ausübt,  und  mittels  des  so  gefundenen  Wertes 
die  demnächst  ermittelte  Linksdrehung  zu  korrigieren. 

Man  wird  bei  solchen  Gelegenheiten  fast  immer  finden,  dafs  die 
unksdrehung  gröfser  wird.  Je  mehr  Kohle  man  anwendet,  so  dafs 

*)  Bei  Anwendung  gewöhnlicher  Knochenkohle,  welche  80  bis  90  Proz. 
ui  Salzsäure  löslicher  Mineralsalze  enthält ,  würde  der  Säuregehalt  der  in- 
vertierten Flnssigkeit  zum  grofsen  Teil  gebunden  und  die  Flüssigkeit  dadurch 
^  ihren  Eigenschaften  verändert  werden. 

Die  Bereitung  der  „  Reinigungskohle "  ündet  sich  Anhang  II. 
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anzunehmen  ist,  dals  die  bei  der  Inversion  entstehenden  rechtsdrehen- 
den  Produkte  (Dextrose,  Galaktose)  in  weit  st&rkerem  Matse  von  der 
Kohle  absorbiert  werden  als  die  linksdrehende  Lävulose.  Es  muls 
hierdurch  natürlich  die  Linksdrehung  wachsen  und  dementsprechend 
zur  Richtigstellung  der  Resultate  um  einen  gewissen  Betrag  yermindert 
werden  ^). 

Beispiel.  Eine  Restmelasse  war  so  dunkel,  dals  ihre  Aoflösuiig 
nach  der  Inversion  nur  nach  stattgehabter  Entfärbung  mit  8  g  Kohle 
zu  polarisieren  war.  Zur  Berichtigung  der  Ablesung  ist  die  Grötse  der 
Absorption  von  8  g  Kohle  zunächst  an  einer  helleren  Melasse  von  tun- 
lichst ähnlicher  Herkunft  festzustellen.  Man  löst  zweimal  je  13,0  g  der 
letztern,  invertiert  nach  Vorschrift,  füllt  zu  je  100  ccm  Flüssigkeit  auf. 
fügt  zu  der  einen  Probe  1,5g,  zu  der  anderen  8g  Kohle,  filtriert  nach 
15  Minuten  und  polarisiert  beide  FlClssigkeiten.  Die  erstere  polarisiert 
—  7,3^  die  zweite  —  7,9^  Der  Unterschied  beträgt  —  0,6®  und  dieser 
Betrag  ist  somit  auch  von  der  Linksdrehung  der  mit  8  g  Kohle  ent- 
färbten Restmelasse  als  „ absorbiert*'  in  Abzug  zu  bringen. 

Die  Inversionspolarisation  ist    immer   im   Glasrohr    mit   Wasser- 

umspülung  (S.    52)   und  bei    der  Temperatur  von   20^  vorsunehmen; 

zur  Berechnung  des  Zuckergehaltes  Z  bei  Gegenwart  von  Raff  in  ose 

dient  die  Formel :  /^^  i^ , « ^  t^v   ,    ^ 

(0,6124.  P)J-J 

0,8390  ^' 

bei  Gegenwart  von  Dextrose  oder  Stärkezucker  die  Formel: 

100_x^ 
132,66     ^ 
Wird,  wie  im  Melassehandel  häufig,  die  Angabe  der  Zuckei-prozente 
„nach  Clerget"  gefordert,  so  ist  die  Untersuchung  wie  oben  und  die 
Berechnung  mittels  der  letzt  aufgeführten  Formel  auszuführen. 

3.  Bestimmung    des    Rohrzuckergehaltes    bei    Anwesenheit 

linksdrehender  Körper  (Invertzucker). 

Die  Untersuchung  folgt  genau  den  Vorschriften  auf  Seite  117. 

4.  Bestimmung    des  Rohrzuckergehalts  bei  Gegenwart  von 

Raffinose  und  grö£seren  Mengen  von  Invertzucker-^. 

Die  Inversionsmethode  zur  Bestimmung  des  Rohrzuckers  auf  opti- 
schem Wege   ist  für   sich   allein   nicht  anwendbar,  wenn   neben   dem 


*)  Man  vergl.  auch  Zeitschrift  1902,  S.  114. 

*)  P  =  Polarisation  vor,  J  =  verdoppelte  Polarisation  nat-h  der  In- 
version, S  =■  gesamte  Drehungs Verminderung. 

^)  Baumann,  Zeitschrift  1898,  S.  779. 

Eine  bei  verhältnismäfsig  reinen  Produkten  genaue  Besultate  liefernde 
Methode   zur   Bestimmung   der   Haffinose   neben   Bohrzucker   und    gröf^ereu 
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fiobrzucker  mehr  wie  ein  optisch  wirksamer  StoS  gegenwärtig  ist.  Sie 
versagt  also  bei  Untersuchungen  zuckerhaltiger  Sto£Ee,  welche  neben 
dem  Rohrzucker  noch  Baffinose  und  grölsere  Mengen  Invertzucker 
enthalten. 

Das  Drehungsvermögen  des  Invertzuckers  wird  bekanntlich  durch 
Erhitzung,  durch  Einwirkung  Yon  Bleiessig  und  durch  andere  Verhält- 
mse  stark  beeinflulst,  so  dals  unter  Umständen  seine  Linksdrehung 
iogar  in  Rechtsdrehung  übergehen  kann ,  aber  ein  derartig  mehr  oder 
weniger  optisch  veränderter  Invertzucker  erhält  die  normale  Links- 
drehang sofort  wieder,  wenn  seine  wässerige  Lösung  mit  Salzsäure 
erhitzt  wird. 

Bestimmt  man  daher  in  einer  Zuckerlösung,  welche  Rohrzucker, 
Raffinose  und  Invertzucker  enthält,  zunächst  den  letztern  für  sich, 
inrertiert  einen  Teil  der  Lösung  und  ermittelt  die  Drehung  dieser 
Flus^gkeit  und  ihren  Gesamtzuckergehalt,  so  lälst  sich  aus  den 
erhaltenen  Zahlenwerten  mit  Hilfe  von  Formeln,  welche  sich  teils  auf 
das  Reduktionsvermögen  der  einzelnen  Zuckerarten,  teils  auf  die  be- 
kannten, durch  die  Inversion  bewirkten  Drehungsänderungen  von  Rohr- 
zacker  und  Raffinose  stützen,  der  prozentische  Gehalt  jener  drei  Stoffe 
feststellen. 

Das  Reduktionsvermögen  sowohl  des  Invertzuckers,  wie  der  in- 
vertierten Raffinose  gegenüber  der  Feh ling sehen  Kupferlösung  ist,  wie 
BchoD  mehrfach  erwähnt,  nicht  konstant,  sondern  nimmt  mit  wachsen- 
dem Überschuls  an  Kupferlösung  stetig  zu;  es  lassen  die  diesbezüglichen, 
Ton  Herzfeld  und  Preuls  aufgestellten,  auf  S.  156  und  157  wieder- 
gegebenen Tabellen  YIII  und  IX  ^),  die  den  jeweilig  gefundenen  Kupf er- 
mengen  entsprechenden  Beträge  von  Invertzucker  (auf  Rohrzucker 
znrückgerechnet)  und  von  Raffinose  ohne  weitere  Rechnung  finden. 

Die  beim  Kochen  eines  Gemisches  von  Invertzucker  und  inver- 
tierter Raffinose  mit  Fehlingscher  Lösung  sich  ausscheidenden  Mengen 
von  Kupferoxydul  lassen  die  Annahme  zu,  dals  in  solchen  Fällen  jede 
einzelne  Zuckerart  dasjenige  Reduktions vermögen  besitzt  und  zur  Gel- 
tung bringt,  welches  ihr  zukommen  würde,  wenn  die  Gesamtmenge  des 
Ausgeschiedenen  Kupferoxyduls  von  ihr  allein  herrührte  und  es  kann 
dieses  Reduktionsvermögen  durch  die  Zahl  ausgedrückt  werden, 
weiche  sich  ergibt,  wenn  man  den  Gewichtsbetrag  der  erhaltenen 
Kapfermenge  durch  den  Betrag  der  aus  der  betr.  Tabelle  ersichtlichen, 
dazu  gehörigen  Menge  Zucker  dividiert.  Sind  z.  B.  beim  Kochen  einer 
invertierten  Lösung  von  Rohrzucker,  Invertzucker  und  Raffinose  (die 


Giengen  Invertzucker  hat  schon  1889  Wortmann  im  Laboratorium  des  Ver- 
fiU'seri  ausgearbeitet.  Für  technische  Zwecke  hat  sie  Anwendung  nicht  ge- 
funden, bezüglicb  ihrer  Ausführung  wird  auf  die  Originalarbeit  verwiesen. 
^Zeitschrift  1889,  8.  767.)    Siehe  auch  v.  Lippmann,  IL  Aufl.,  S.  969. 

')  Ausführungsbestimmungen   zum   Zuckersteuergesetz,  S.   58,  und  Zeit- 
schrift 1888,  8.  741. 
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Tabelle  VIII 

zur  Berechnung  des  dem  vorhandenen  Invertzucker  entspreche 
den    RohrzuckergehalteR  aus    der    gefundenen   Kupfermenge  b 
3  Minuten  Kochdauer. 


Kupfer 

Rohr- 
zucker 

Kupfer 

Rohr- 
zucker 

Kupfer 

Rohr- 
zucker 

Kupfer 

Rohr- 
zucker 

Kupfer 

,  Roh 

•  zuol 

mg 

ing 

mg 

mg 

mg 

rag 

mg 

mg 

mg 

"• 

79 

40,0 

116 

1    58,3 

153 

77,0 

189 

95,7 

225 

114, 

80 

40,5 

117 

58,8 

154 

77,5 

190 

96,2 

226 

;   115, 

81 

41,0 

118 

59,3 

155 

78,0 

191 

96,7 

227 

115, 

82 

41,5 

119 

59,8 

156 

78,5 

192 

97,2 

228 

n^. 

83 

42,0 

120 

60,2 

157 

79,0 

193 

97.7 

229 

117, 

84 

42,5 

121 

60,7 

158 

79,6 

194 

98,3 

230 

11  rj 

85 

42,9 

122 

61,2 

159 

80,1 

195 

98,8 

231 

.  118, 

86 

43,4 

123 

•    61,7 

160 

80,6 

196 

99,3 

232 

UM 

87 

43,9 

124 

62,2 

161 

81,1 

197 

99,8 

233 

119.! 

88 

44,4 

125 

62,8 

162 

81,6 

198 

100,4 

234 

119.; 

89 

44,9 

126 

63,3 

163 

82,1 

199 

100,9 

235 

i    iSiK; 

90 

45,4 

127 

63,8 

164 

82,6 

200 

101,4 

236 

VIOJ 

91 

45,9 

128 

64,3 

165 

83,2 

201 

101,9 

237 

1  IIV 

92 

46,4 

129 

64,8 

166 

83,7 

202 

102,5 

238 

121.! 

93 

46,8 

130 

65,3 

167 

84,2 

203     1 

103,1 

239 

1   122A 

94 

47,3 

131 

65,8 

168 

84,7 

204 

103,6 

240 

l'Ji.il 

95 

47,8 

132 

66,3 

169 

85,2 

205     t 

104,1 

241 

V2r6 

96 

48,3 

133 

66,8 

170 

85,7 

206 

104,6 

242 

r:4.'i 

97 

48,8 

134 

67,3 

171 

86,3 

207 

105,2 

243 

Ui.'i 

98 

49,3 

135 

67,8 

172 

86,8 

208     ' 

105,7 

244 

1-25.1 

99 

49,8 

136 

68,3 

173 

87,3 

209 

106,2 

245 

l'Jo.T 

100 

50,3 

137 

68,8 

174 

87,8 

210     ' 

106,7 

246 

rJ6.2 

101 

50,8 

138 

69,4 

175 

88,3 

211 

107,3 

247 

IS^.«» 

102 

51,3 

139 

69,9 

176 

88,9 

212     ! 

107,8 

248 

127.3 

103 

51,8 

140 

70,4 

177 

89,4 

213 

108.4 

249 

127.9 

104 

52,3 

141 

70,9 

178 

89,9 

214     1 

108,9 

250 

rjM 

105 

52,8 

142 

71,4 

179 

90,4 

215      1 

109,4 

251 

1*2*^.9 

106 

53,3 

143 

71,9 

180 

91,0 

216 

109,9 

252 

129.4 

107 

53,8 

144 

72,4 

181 

91,5 

217      ' 

110,5 

253     , 

130,0 

10« 

54.3 

145 

72,9 

182 

92,0 

218 

111,1 

254 

130.»^ 

109 

54,8 

146 

73,4 

183 

92,5 

219     ' 

111,6 

255     1 

131.1 

110 

55,3 

147 

73,9 

184 

93,1 

220 

112,2 

256 

131,7 

111 

55,8 

148 

74,5 

185 

93,6 

221    ; 

112,7 

257 

IS'2.: 

112 

56,3 

149 

75,0 

186 

94,1 

222 

113,2 

258 

13i^ 

113 

56,8 

150 

75,5 

187 

94,6 

223     , 

113,7 

259 

LS.;.' 

114 

57,3 

151 

76,0 

188 

95,1 

224 

114,3 

260 

m.v 

115 

57,8 

152 

76,5 

« 

, 
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Tabelle   IX 

zur  BereobnuDg  d^r  vorhandenen  wasserfreien  Baffinose  aus  der 

gefundenen  Kupfermenge  bei  3  Minuten  Kochdauer. 


Kupfer 

Baffi- 
nose 

Kupfer 

Baffi- 
nose 

Kupfer 

Bafft- 
nose 

Kupfer 

Baffi- 
nose 

Kupfer 

Baffi- 
nose 

mg 

mg 

mjr 

mvr 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

19,2 

10 

87,5 

60 

156,1 

110 

224,9 

160 

294,0 

210 

32,8 

20 

101,2 

70 

169,8 

120 

238,7 

170 

307,9 

220 

48,4 

30 

114,9 

80 

183,6 

130 

252,3 

180 

321,7 

230 

t>u,l 

40 

128,6 

90 

197,3 

140 

266,1 

190 

335,6 

240 

73,8 

50 

141,3 

100 

211,1 

150 

280,2 

200 

349,4 

250 

beiden  ersteren  gemeinschaftlich  als  Gesamtzucker  berechnet)  171  mg 
Kupfer  (0,171  g)  erhalten  worden,  so  findet  man  in  Tabelle  VIII  diesem 
Betrage  entsprechend  86,8 mg  Rohrzucker  und  auf  Tabelle  IX,  als  die 
dem  Betrage  Ton  171mg  nächstgrölste  Zahl  169,8  mg  Kupfer  und  ihr 
entsprechend  120  mg  Raffinose^),  woraus  sich  nach  obiger  Angabe 
für  den  Torliegenden  Fall  ein  RftduktionsTermögen  oder  ein  Heduktions- 
faktor  berechnet: 

'''    =  1,982. 


für  invertierten  Rohrzucker  von: 


für  invertierte  Raffinose  von: 


86,3 

169,8 

120 


=  1,415. 


Zur  Aasführung  der  Untersuchung  ist  erforderlich  die  Bestim- 
mung des  vorhandenen  Invertzuckers  in  der  ursprünglichen 
Lösung,  die  Polarisation  der  invertierten  Lösung  und  die  Be- 
stimmung des  Gesamtzuckers  in  letzterer. 

Bezeichnet  man  mit  Z  den  Gehalt  an  Gesamtzucker  (d.  h.  an  in- 
vertiertem Rohrzucker  und  ursprünglich  vorhandenem  Invertzucker, 
gemeinschaftlich  auf  Rohrzucker  berechnet),  mit  R  den  Gebalt  an 
wasserfreier  Raffinose,  mit  Cu  die  bei  Bestimmung  des  Gesamtzuckers 
erhaltene  Kupfermenge,  mit  P  die  Polarisation  nach  der  Inversion, 
mit  F^  den  jeweiligen  Reduktionsfaktor  für  Rohrzucker  und  mit  F^^ 
den  für  Kaffinose,  so  wird  der  Prozentgehalt  an  Z  und  R  in  der  unter- 
suchten Lösung  durch  nachstehende  Formeln 2)  gefunden: 

582,98  >i  Cu  —  PxF^^ 


Z  = 


R 


0,9491  X  i^^  4-  0,3266  X  F^^ 
1,053  X  P  +  0,344  X  Z. 


*)  Der  kleine  Unterschied  zwischen  der  gefundenen  und  der  aus  der 
Tabelle  entnommenen  Zalil  ändert  an  dem  Scblufsergebnis  nichts. 

*)  Ableitung  der  Formeln: 

Bei  einem  Gehalt  von  x  Proz.  Kohrzucker  erhält  man  eine  Inversions- 
polarisation von  — 0,8266  Xar®,  bei  einem  Gehalt  an  y  Proz.  Raffinose  eine 
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Beispiel.  13,0g  Melasse  aus  einer  Melasseentzuckerangsanstalt 
sind  nach  S.  88  invertiert,  die  auf  100  com  aufgefüllte  Lösung  polari- 
sierte (im  Wassermantelrohr  bei  20°  C.)  —  8,5°  {P);  50  com  der  Lösung 
dienten  zur  Bestimmung  des  Gesamtzuckergehalts  nach  S.  94  und 
lielsen  von  0,1625  g  Substanz  0,184  g  Kupfer  finden  (Om).  Die  ge- 
wichtsanalytische Invertzuckerbestimmung  nach  D.  S.  129  in  2,0  g  der 
ursprunglichen   Substanz   lieferte    0,250  g   Kupfer.      Der   ReduktioDS- 

faktor  F^  berechnet   sich  nach  Tabelle  VIII   zu    -—   =    1,977,  der 
Reduktionsfaktor  F^^  nach  Tabelle  IX  =  -— ~  =  1,412,  beide  Werte 

1  ö\) 

sind  mit  den  übrigen  Zahlen  in  obige  Formel  einzustellen.     Es  ergibt 

sich  mithin: 

^  582,98  X  0,184  ~-  (—  8,5  X  1,412)  _  ll_^i268  _  ^^^ 

"~  0,9491  X  1,977  +  0,3266  X  1,412  ~"     2,337     ~ 

Gesamtzucker  (als  Rohrzucker  berechnet),  und 

R  =  1,053  X  —8,5  +0,344  X  51,0=  —8,96  +  17,54  =  8,59  Proc. 
Raffinose. 

Der  ursprüngliche  Invertzuckergehalt  der  Melasse  berechnet  sich 
aus  der  gefundenen  Kupfermenge  von  0,250  g  Cu  nach  der  auf  8.  134 
gegebenen  Formel  (in  welche  für  Pol  die  oben  für  Gesamtzucker  ge- 
fundene Zahl  =  51,02  einzustellen  ist)  und  der  dazu  gehörigen 
Tabelle  VI  auf  6,58  Proz.,  welcher  Betrag  natürlich    in  dem  für  Ge- 


solche   von   0,9491  Xi/'',    und   bei   gleichzeitiger   Anwesenheit   beider  besteht 
dann  die  Gleichung: 

1.  —  0,3266  X  X  -\-  0,9491  X  y  =  P  (Polarisation  nach  Inversion^ 

Bei  Anwendung  von  0,1625  g  Substanz  zur  Gesamtzuckerbestiminunc 
erhftlt  man  bei  100  Proz.  Rohrzucker  0,1625  X  F^g  Cu,  wobei  F'  der 
Keduktionsfaktor  des  invertierten  Hohrzuckers,  —  mithin  bei  x  Proz.  Rohr- 
zucker    ~  T^Tv  -     X  ci'  g    Cu;    ebenso    bei    y    Proz.   wasserfreier    Raffino*e 

0  1625  F^^ 

~ — 77^ ^^  y  S  ^'^1  wobei  F^^der  Reduktionsfaktor  der  invertierten  Raffinose. 

Sind  nun  x  Proz.  Rohrzucker  +  Invertzucker  (letzterer  als  Rohrzucker 
gerechnet)  und  y  Proz.  Rafflnose  vorhanden,  so  ergibt  sich: 

0,1625  FI  ,     0,1625  F^I  ^     ,  „  x 

2.  -  -  _^_^  -  -  X  a:  H :k  y  =  Cu  (gewogene  Menge). 

Aus  Gleichung  1.  und  2.  berechnet  sich: 

0,9491    X   FI  +  0,3266   X   F^J, 
und 

_    P_-t-   0,3266   ^''   ./• 
^  ~  0,9491  ' 

woraus  sich  die  beiden  Formeln  für  Z  und  li  auf  S.  157  ergeben. 
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samtzucker  gefundenen  Betrage  inbegriffen,  durch  Multiplikation  mit 
0.95  auf  Rohrzucker  umzurechnen  ^  und  von  dem  Gesamtzucker  in 
Abzug  zu  bringen  ist: 

6,58  X  0,95  =     6,25 

51,02  —  6,25  =  44,77. 

Die  Melasse  enthielt  demnach  : 

44,77  Proz.  Rohrzucker, 
8,59      „      Raffinose, 
6,25      „      Invertzucker. 

C.    Bestimmung  des  Wasser-  und  Niohtzuokergelialtes. 

Bei  Substanzen,  welche,  wie  die  vorliegenden,  eine  zähe  und  streng- 
flüssige  Beschaffenheit  besitzen,  vermag  man  durch  einfaches  Erwärmen 
ein  völliges  Austrocknen  nicht  zu  bewirken.  Man  mufs  darauf  bedacht 
sein,  der  auszutrocknenden  Masse  eine  möglichst  grofse  Oberfläche  zu 
geben,  eine  gewissermafsen  poröse  Beschaffenheit,  um  zu  vermeiden, 
dats  unter  einer  hart  und  undurchlässig  gewordenen  Kruste  die  Sub- 
bUiiz  im  Inneren  Feuchtigkeit  zurückhält. 

Man  erreicht  dies  durch  einen  angemessenen  Zusatz  von  reinem, 
aasgeglühten,  scharfen  und  grobkörnigen  Quarzsande. 

In  ein  trockenes,  flaches  Porzellan schälchen,  Fig.  77  (bei  mehreren 
gleichzeitigen  Bestimmungen  jedes  Schälchen  mit  eingebrannter,  laufen- 
der Nummer  versehen),  bringt  man 
etwa   25,0  g    gewaschenen,    staub-  ** 

freien  Quarzsand,  welcher  durch  Er- 
hitzen in  einer  eisernen  Schale  von 
aller  Feuchtigkeit  befreit  worden. 
Man  hält  eine  gröfsere  Menge  des- 
selben in  einem  gut  verschlossenen 
Glase  vorrätig.  Das  sandgefüllt o 
Schälchen  erhält  einen  dünnen,  5  cm 
langen  Glasstab,  an  beiden  Enden 
nind  geschmolzen,  worauf  man  das  gemeinschaftliche  Gewicht  genau 
ermittelt.  Von  der  zu  untersuchenden  Substanz  fügt  man  4  bis  5  g 
hinzu,  bestimmt  die  Gewichtszunahme  genau  und  bringt  das  so  be- 
schickte Schälchen  eine  Viertelstunde  lang  in  den  erwärmten,  beiiu 
Zucker  erwähnten,  doppel wandigen  Trockenschrank.  Nach  Verlauf 
dieser  Zeit  bat  sich  die  Zucker masse  verflQssigt,  zum  Teil  in  den  heifsen 
•^and  hineingezogen;  man  nimmt  das  Schälchen  heraus,  setzt  es  auf 
einen  Bogen  Glanzpapier  und  arbeitet  mittels  des  Glasstäbchens  den 
Sand  und  die  zu  trocknende  Substanz  so  lange  durcheinander,  bis  ein 
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tunlichBt  gleichartiges,  lockeres,  unzusammenhängendes  Gremisch 
entstanden.  Der  Glasstab  yerbleibt  in  der  Masse,  welche  so  yiel  Sand 
enthalten  muts,  dals  sie  niemals  breiartig  erscheint;  etwa  Terstareute 
Sandkörnchen  werden  Ton  dem  Glanzpapier  in  das  Sch&lchen  zurück- 
gebracht, -und  dieses  wird  nunmehr  im  Trocken  schranke  anhaltend  einer 
Temperatur  von  105  bis  1 10^  C.  ausgesetzt. 

Man  trocknet  sechs  bis  acht  Stunden  und  länger,  ehe  man  das  im 
Exsikkator  erkaltete  Sohälchen  wägt,  setzt  nach  dieser  ersten  'WwLgxmg 
das  Trocknen  noch  eine  halbe  Stunde  fort  und  wägt  abermals.  Hat 
eine  fernere  Gewichtsabnahme  stattgefunden,  so  muls  man  noch  länger 
trocknen,  bis  endlich  eine  neue  Wägung  mit  der  vorhergegan- 
genen übereinstimmt  oder  doch  nur  wenig  —  höchstens  um 
0,005  g  —  von  ihr  abweicht. 

Beispiel.     Schälchen  -|-  Sand,  Glasstab  und  Füllmasse     52,831  g, 
Schälchen -j- Sand  und  Glasstab   .     .     .     .     47,311g, 

Füllmasse        5,520  g. 

Nach  sechsstündigem  Trocknen  wog  das  Schälchen.     .     52,420g, 

„     stebenstündigem  Trocknen 52,396  ir, 

„     siebeneinhalbstündigem  Trocknen 52,395  g. 

Mithin  Schälchen  vor  dem  Trocknen 52,831  g. 

Dasselbe  nach  dem  Trocknen 52,395  g, 

Verlust  =  Wasser       0,436  g. 

5,520  :  0,436  =  100  :  x, 
a;  =  7,9  Proz.  Wasser. 

Da  sich  auch  hier  die  Gesamtmenge  des  Nichtzuckers  als 
der  Rest  darstellt,  welcher  nach  Abzug  von  Zucker  und  Wasaer  von 
100,0  Proz.  verbleibt  (S.  118),  so  wäre  die  Füllmasse  nach  vorstehen- 
den Untersuchungen  zusammengesetzt  gewesen  aus: 
81,1  Proz.  Zucker, 
7,9      „      Wasser, 
11,0      „      Nichtzucker, 

100,0  ProzT 

Berechnung  des  Reinheitsquotienten. 

Reinheitsquotient  oder  Quotient  eines  zuckerhaltigen  Stoffes 
nennt  man  diejenige  Zahl,  welche  angibt,  wieviel  Prozente  Zucker  in 
der  Trockensubstanz  vorhanden  sind. 

Ein  Saft,  eine  Füllmasse,  ist  daher  um  so  besser  und  reiner,  je 
grötser  ihr  Quotient. 

Zur  Berechnung  dieser  Zahl  legt  man  am  richtigsten  die  gewichts- 
analytische Bestimmung  des  Gehaltes  an  Trockensubstanz  zu  Grunde 
und  erhalt  auf  diese  Weise  den   „wirklichen"   Reinheitsquotienten ; 
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bei  Flüssigkeiten  nimmt  man  aber  auch  häufig  die.  Anzeige  der  Brix- 
Bchen  Spindel  (entweder  mit  der  Spindel  selbst  gefunden,  oder  indem 
man  das  spezifische  Gewicht  ermittelt  und  den  Betrag  in  Grade  Brix 
umrechnet)  als  die  Angabe  der  Trockensubstanz  an. 

Die  Benutzung  der  auf  diese  Weise  gefundenen  Zahl  bei  der  Be- 
rechnung^ g^ibt  dann  den  „scheinbaren^  Reinheitsquotienten,  so  ge- 
aannt,  weil  die  Angabe  der  Brixspindel  in  Flüssigkeiten,  welche  neben 
iem  Zacker  auch  gelöste  Nichtzuckersto£Ee  enthalten,  nur  eine  schein- 
bar richtige  sein  kann,  indem  die  letzteren  das  spezifische  Gewicht  der 
Losung  auch  und  in  anderer  Weise  beeinflussen,  wie  es  der  Zucker  tut. 

Beispiel.     Die  obenstehende  Analyse  der  Füllmasse  ergab: 

7,^  Proz.  Wasser,  mithin  enthält  dieselbe 
92,1       „      Trockensubstanz, 

=  100,0  Proz., 
in  welcher  81,1  Proz.  Zucker  enthalten  sind. 
Nach  dem  Ansatz: 

92,1  :  81,1  =  100  :  x, 

Derechnet  sich  demnach  als  wirklicher  Reinheitsquotient  jener 

Füllmasse : 

X  =  88,06  1). 
— —  • 

^)  IHe  oben  mehrfach  erwähnten^Ausf ührungsbestimmungeii"  zum 
ieatfichen  Zuckersteuergesetz  vom  27.  Mai  1896  nehmen  bei  der  für  Steuer- 
amtliche  Zwecke  erforderlichen  Bestimmung  des  Quotienten  von 
Suckerabläufen  (Sirupen  oder  Melassen)  überall  als  Trockensubstanz 
lie  Angabe  der  Brixspindel  bei  -|-17,5°C. 

Bei  der  dazu  erforderlichen  Feststellung  des  Zuckergehaltes  unter- 
Mrheiden  die  „Ausführ ungsbestimmungen"  zwischen  Zuckerabläufen  mit 
ireniger  als  2  Proz.  Invertzucker,  solchen  mit  2  Proz.  und  mehr  Invertzucker, 
lolehen,  iwelche  Baffinose,  und  solchen,  welche  Stärkezucker  enthalten. 

Im  ersten  Falle  nimmt  die  Steuerbehörde  den  Betrag  der  einfachen 
Polarisation  der  mit  Bleiessig  geklärten  Flüssigkeit  als  Zuckergehalt  an,  iin 
zweiten  Falle  ist  die  gewichtsanalytische  Inversionsmethode  (S.  94)  vor- 
ce«;hTiebeii,  im  dritten  Falle  die  optische  Inversionsmethode  unter  Benutzung 
ler  sogen.  Bafflnoseformel  bei  der  Berechnung  (S.  92) ;  im  vierten  Falle  end- 
ich ,  bei  mutmafslicher  Gegenwart  von  Stärkezucker ,  wird  zunächst  eine 
Polarisation  vor  und  nach  stattgehabter  Inversion  ausgeführt,  wodurch  man 
i-li   vergewissert,  ob  überhaupt  Stärkezucker  vorhanden. 

I>ie  „Ausführungsbestimmungen"  sagen  in  letzterer  Beziehung  Anlage  B.  1, 
Absatz  8 :  „ Unverfälschte  Abläufe  nehmen  zwar  erfahrungsgemäfs  häufig 
licht  ganz  die  normale  Linksdrehung  an ,  welche  bei  20®  C.  gleich  0,327  der 
iraprünglichen  Rechtsdrehung  ist,  doch  beträgt  dieselbe  immer  mindestens 
len  fünften  Teil  der  letzteren.  Es  sollen  daher  nur  solche  Abläufe  als  mit 
itürkezucker  versetzt  behandelt  werden,  deren  Linksdrehung  nach  der  In- 
rersion  geringer  ist  als  Vj  der  Bechtsdrehung  vor  der  Inversion."  Es  mufs 
il«o  beispielsweise  ein  unverfälschter  Sirup  von  55®  PolariBation  nach  der 
[n Version  eine  Linksdrehung  von  mindestens  — 11®,  auf  das  ganze  Normal- 
revricbt   berechnet,   zeigen.    Würde   dieser   Sirup   statt  dessen  aber  nur  eine 

FrOhling,   Anleitung.  \\ 


162  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

D.   Bestinunung  des  Salagehaltes. 

Es  wird  dieselbe  genau  so  wie  beim  Zucker  ausgeführt;  man  wägt 
2  bis  3  g  in  das  tarierte  Platinschälchen  eint  übergielst  mit  wenig 
Schwefelsäure  und  mischt  durch  yorsichtiges  Rühren  mittels  eines 
dünnen  Platindrabtes  die  Substanz  mit  der  Säure  zusammen.  Den 
Platiudraht  wischt  man  in  einem  sehr  kleinen  Stückchen  Filtrierpapier 
ab  und  wirft  dasselbe  mit  in  das  Schälchen,  erhitzt  anfänglich  schwach, 
dann  stärker  bis  zur  yöUigen  Verkohlung,  verbrennt  die  häufig  hoch 
aufgeblähte  Kohle  schlielslioh  in  der  Muffel  und  berechnet  den  Glüh- 
rückstand, wie  oben  angegeben. 

Beispiel.     Platinschälchen  mit  Füllmasse    .     13,2361g, 
„  leer 10,3651  g. 

Angewendete  Füllmasse       2,8710  g. 

Nach  dem  Veraschen: 

Platinschälchen  mit  Salzen  .     .     10,4540    g, 
„  leer    ....     10,3651    g, 

0,0889    g, 
abzüglich  V^o  ^^  Mehrgewicht  der  Schwefelsäure     0,00889  g. 


Salze     0,08001  g.  i 

2,871  :  0.08001  =  100  :  x, 
X  =  2,79  Proz.  Salze. 

Die  Bechnung  wird  wesentlich  abgekürzt,  wenn  man  auch  hier, 
wie  beim  Zucker  (S.  129)  genau  3,000  g  Füllmasse  yerascht.  Man  hat 
dann  das  Aschegewicht  einfach  mit  30  zu  multiplizieren,  um  sofort  die 
Prozente  zu  erhalten. 

Von  3,000  g  obiger  Füllmasse  würde  man  0,0929  g  Asche  erhalten. 

0,0929  X  30  =  2,79  Proz.  Salze. 

Es  yervoUständigt  sich  dem  entsprechend  die  obenstehende  Zu- 
sammensetzung der  Füllmasse  folgen  dergestalt: 


Drehung  von  — 10®  oder  weniger  oder  gar  Bechtsdrehung  zeigen,  so  ist  der 
selbe  als  mit  Stärkezuckersirup  versetzt  zu  betrachten. 

Ist  auf  diese  Weise  die  Anwesenheit  von  Stärkezucker  erwiesen,  .^ 
mufs  zur  Feststellung  des  Gesamt  Zuckergehaltes  der  Weg  eingesclilAfren 
werden,  dafs  zu  der  Polarisation  der  bereits  vorhandene  Invertzucker,  welcher 
sich  aus  dem  direkten  Beduktions vermögen  des  Ablaufs  gegen  Fehlingsche 
Lösung  berechnet,  hinzugerechnet  wird"  (Anlage  £.  2,  Absatz  1) 

Man  soll  dabei  genau  so  verfahren,  wie  S.  129  für  „die  Untersuchung 
fester  Zucker  auf  Invertzucker"  vorgeschrieben,  findet  den  Invertzuckergebalt 
aas  der  Tabelle  VI,  S.  134,  rechnet  ihn  durch  Multiplikation  mit  0,95  (odt-r 
durch  Verminderung  um  y^g  seines  Betrages)  auf  Bohrzucker  um  und  zähh 
diese  so  gefundene  Zahl  der  Polarisation  hinzu. 
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81,10  Proz.  Zucker, 
7,90      „      Waaser, 
2,79      „      Salze, 
Rest:      8,21       „      organischer  Nicht zucker, 

~TÖO,00  Proz. 

Ist  die  Anwendung  der  „Schwefelsfturemethode"  durch  besondern 
Anlals  ausgeschlossen,  so  verfährt  man  zur  Ermittelung  des  Salz-  oder 
Aschengehaltes  wie  nachstehend: 

In  einer  geräumigen,  vorher  tarierten  Platinschale  wird  ein  genau 
abgewogenes  Quantum  der  zu  untersuchenden  Substanz  —  20  bis 
25  g  — ,  wenn  nötig,  erst  tunlichst  weit  eingedampft  und  sodann  über 
der  Flamme  bis  zur  vollständigen  Verkohlung  erhitzt  ^). 

Hiyit  man  die  Flamme  ganz  klein,  so  verkohlt  die  Masse  zwar 
langsam,  aber  ganz  verlustlos  und  unter  geringem  Aufblähen;  bei 
Btarker  Erhitzung  mit  grolser  Flamme  steigt  die  brennende  Substanz 
leicht  über  den  Rand  der  Schale.  Man  erhitzt,  bis  keine  Dämpfe  mehr 
entweichen  und  die  Kohle  zu  veraschen  beginnt,  und  geht  nicht  über 
dunkle  Rotglut  der  Schale  hinaus,  da  bei  stärkerem  Erhitzen  leicht 
eine  Verdampfung  von  Chloralkalien  eintritt.  Die  erkaltete,  aufgeblähte 
Kohle  dorchfeuchtet  man  mit  heilsem  Wasser,  bringt  sie  in  eine  kleine 
Reibschale,  zerdrückt  sie  mit  einem  Mörserpistill,  spült  die  ganze  Masse 
inittels  der  Spritzflasche  in  die  Schale  zurück,  erwärmt  und  filtriert  die 
Flüssigkeit,  welche  nunmehr  die  löslichen  Salze  aufgenommen,  durch 
ein  kleines  Filter  ab.  Sie  muls  vollständig  ungefärbt  sein,  braune 
Färbnng  würde  eine  unzulänglich  gewesene  Verkohlung  anzeigen. 
Nach  mehrmaligem  Auswaschen  der  auf  dem  Filter  verbliebenen  Kohle 
breitet  man  dasselbe  vorsichtig  auf  einer  kleinen  Glasplatte  aus  und 
Epült  mittels  der  Spritzflasche  die  Kohle  in  die  Platinschale  zurück. 
Man  kann  auch  das  ganze  Filter  mit  der  ausgelaugten  Kohle  in  die 
Sehale  bringen  und  nach  erfolgter  Veraschung  die  bekannte  Menge  der 
Filterasche  bei  der  Wägung  absetzen.  Nachdem  auf  dem  Wasserbade 
das  zugefügte  oder  dem  Filter  anhängende  Wasser  vöUig  verdampft 
iat,  wird  die  Kohle  unter  Anwendung  starker  Hitze  vollständig  ver- 
brannt Man  benutzt  dazu  zweckmälsig  Brenner  mit  doppeltem  Luft- 
Züge,  sogen.  Mas  tische  Brenner  (Fig.  78  a.  f.  S.),  welche  eine  grofse 
und  sehr  heilse  Flamme  geben.  Die  rückständige,  weilse  oder  schwach 
gelbliche  Asche  (welche  den  Gesamtkalkgehalt,  die  „Kalkasche'',  der 
»erwendeten  Substanz  enthält)  befeuchtet  man  mit  einigen  Tropfen 
siner  Lösung  von  kohlensaurem  Ammon,  um  etwa  beim  Glühen  ent- 
standenes Calcium oxyd  wieder  in  kohlensaures  Calcium  zurückzuführen, 
bringt  das  die  löslichen  Salze  (die  „Alkaliasche**)  enthaltende  Filtrat 


^)  Die  n Beschlüsse"  der  österr.-ungar.  Chemiker  lauten  dahin,  dafs  die 
^henb«8timmuDg  in  Melassen  und  OsmosewäBsern  „stets  nach  dieser  Methode: 
folgen  soll,  falls  nicht  ausdrücklich  etwas  anderes  verlangt  wird". 

11* 
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dazu  und  verdampft  auf  dem  Wasserbade  zur  Trockne.  Nach  ein 
stündigem  Erwärmen  im  heiTsen  Trocken  schranke  erhitzt  man  noch 
male  über  freier  Flamme  zum  schwachen  Glühen,  läfst  im   Elxsikkat 

erkalten  und  wägt. 

Ficr.  78. 


Bas  Mehrgewicht  stellt  den  Gesamtgehalt  an  Asche  dar,  welch 
nun  im  wesentlichen  aus  kohlensauren  Salzen  und  Ghloryerbin  dünge 
besteht. 

Wenn,  wie  selten  erforderlich  sein  wird,  eine  weitergehende  ünt^r 
suchung  einer  Füllmassen-  oder  Melassenasche  auf  die  einzelnen  Bestand 
teile  derselben  geboten  ist,  so  verfährt  man  mit  der  so  dargestellte] 
Asche  weiter  nach  der  in  dem  Abschnitte  6:  „Produkte  der  Verarbeituni 
von  Melassen  auf  Zucker",  gegebenen  Vorschrift  D. 


E.    Bestimmung  des  Invertzuckers. 


Hat  die  qualitative  Prüfung  die  Anwesenheit  von  Invertzucke! 
ergeben,  so  wägt  man  behufs  der  quantitativen  Bestimmung  desselbei 
55,0g  in  der  Neusilberschale  ab,  spült  mit  Wasser  in  einem  250 -ccm 
Kolben,  klärt  mit  Bleiessig,  mischt  und  filtriert  durch  ein  trockene 
Filter.  Vom  Filtrat  werden  100  ccm  (=  22,0  g  Substanz)  in  eineij 
Kolben  mit  Doppelmarke  (100/110  ccm)  abgemessen,  mit  Natriumi 
karbonatlösung  zur  Entfernung  des  gelösten  Bleisalzes  bis  zur  zweiteii 
Marke  (=  110  ccm)  versetzt  und  nach  gutem  Dui'chmischen  abermal^ 
filtriert. 

Ehe  man  an  die  Fällung  mit  Fehlingscher  Lösung  herangeht] 
stellt  man  mittels  der  auf  S.  133  angegebenen  Vorprüfung  fest,   wi^ 
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fiel  Substanz  überhaupt  verwendet  werden  darf,  nimmt  bei  geringerem 
Gehalt,  bis  1  Proz.,  50ccm  (=  10,0  g  Substanz)  des  Filtrates  und  be- 
iatzt zur  Berechnung  Tabelle  V  (S.  132);  bei  greiserem,  1  Proz.  über- 
iteigendem  Gehalt  fällt  man  die  durch  die  Vorprüfung  bestimmte  Menge 
aad  benutzt  demnächst  Tabelle  VI  (S.  134)  nach  den  daselbst  aus- 
geführten Beispielen  ^). 


F.    Bestimmung  der  Bafflnose. 

Hat  das  Vorhandensein  von  Raffinose  die  optische  Inversions- 
Dethode  erforderlich  gemacht,  so  berechnet  sich  der  Gehalt  an  Raffi- 
Buse  R  nach  der  schon  auf  S.  92  angegebenen  Formel: 

1,852 


G.    Bestimmung  der  Farbe. 

In  Bezug  a.uf  diese  Untersuchung  ist  dem  unter  1  F,  S.  138  Ge- 
i&gten  nur  noch  wenig  hinzuzufügen. 

Liegen  Sirupe,  Melassen  oder  Säfte  zur  Bestimmung  vor,  deren 
Farbe  zu  dunkel  für  den  Vergleich  mit  dem  Normalfarbeglase  ist  (zwei 
gefärbte  Glasscheiben),  so  prüft  man  mit  dem  doppelten  Glase  (vier 
Glasscheiben)  oder  man  verdünnt  die  Flüssigkeit  mit  Wasser  genau  auf 
^  zwei-,  vier-  bis  zwanzigfache  Volumen  und  beobachtet  dann.  Die 
u&  Apparate  abgelesene 4  Zahl  wird  der  Verdünnung  entsprechend 
dureb  2,  4,  bezw.  20  geteilt,  bevor  man  die  Division  in  100  (oder,  bei 
Anwendung  des  doppelten  Normalfarbeglases,  in  200)  vornimmt. 


^)  Hat  die  Anivesenheit  sehr  erheblicher  Mengen  von  Invertzucker  die 
unter  B.  3,  8.  154,  bezw.  S.  90  vorgeschriebene  Bestimmung  des  Bohrzuckers 
durch  die  optische  Inveraionsmethode  notwendig  gemacht,  so  läTst  sich  aus 
den  dabei  gefundenen  Werten  die  vorhandene  Menge  Invertzucker  J  auch 
tonähemd  durch  Bechnung  finden.     Es  dient  dazu  die  Formel: 

(Z—  P)  -<-  100 

~"  32,66 

»orin  Z  die  gefundene  Menge  Bohrzucker,  P  die  direkte  Polarisation  bei 
'>''C.  bedeutet.  Beti-effs  der  Zahl  32,66  =  (42,66  —  [0,5  X  T])  sehe  man 
^"  ^".    T  ist  20«  C. 

In  dem  auf  8.  91  als  Beispiel  gewählten  „Invertzuckersirup*'  waren 
3y'2  Proz.  Bohrzucker  und  eine  Polarisation  von  + 14,8°  gefunden.  Nach 
ßnstellong  dieser  Werte  in  die  Formel  erhält  man : 

(30,2  —  14,8)  V  100 

J  = ^oTT ^^  '*">1  Proz.  Invertzucker, 

32,66 

eine  Zahl,  welche  man  mittels  der  quantitativen  Bestimmung  unter  Benutzung 
dtr  Tabelle  VI  ebenfalls  erhalten  haben  würde. 
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Beispiel.  Von  einer  Füllmasse  yon  70,0  Proz.  Zuckergehalt  sind 
1 5,0  g  zu  100,0  com  gelöst.  Diese  Losung  wurde  ihrer  dunklen  Färbung 
halber  auf  200  com  verdünnt  und  mittels  des  doppelten  Farbegla-^^i 
im  Apparate  geprüft. 

Die  abgelesene  Zahl  betrug  46,0,  welche,  der  Verdünnung  halWr, 
durch  2  geteilt  und  in  200  (wegen  des  doppelten  Normallarbegla<ei)! 
dividiert  wurde: 

200    _ 

23;ö  -  ®'^- 

Der  absolute  Zuckergehalt  der  15,0  g  Füllmasse  enthaltend^D 
Lösung  betrftgt: 

100,0  :  70,0  =  15,0  :  x, 
X  z=i  10,5  Proz., 

80  dats  sich,  auf  100  Gewichtsteile  reinen  Zucker  bezogen,  nach  demj 
Ansätze : 

10,5  :  8,7  =  100  :  rr, 
X  =  82,8 
die  Farbe  der  untersuchten  Füllmasse  =  82,8  herausstellt. 


H.    Bestimmung  der  Alkalität. 

Den  Grad  der  Alkalität  mitst  man  durch  die  Ermittelung  der- 
jenigen Menge  einer  Säure  von  bestimmtem  Wirkungswert  (Probesäare). 
welche  hinreicht,  um  die  alkalische  Reaktion  von  Sirupen  und  sonstigt^D 
Zuckerflüssigkeiten  genau  aufzuheben. 

Als  „Probesäure"  verwendet  man  verdünnte  Schwefebänrt^- 
Salpetersäure  oder  Salzsäure;  da  aber  die  eigentliche  Normalsäare*) 
für  diese  Untersuchungen  zu  konzentriert  ist,  so  arbeitet  man  besser 
und  richtiger  mit  einer  Säure  von  schwächerem  Gehalte.  Man  stellt 
sich  eine  zehnfach  verdünnte  oder  zehntelnormale  Säure  dar,  indem 
man  100  ccm  Normalsäure  in  einen  Literkolben  abmifst  und  ZQ 
1000  ccm  (bis  zur  Marke)  mit  destilliertem  Wasser  von  +  20°  C.  ver- 
dünnt. Am  gebräuchlichsten  ist  die  Schwefelsäure;  die  Normalsäure 
derselben  enthält  40,0  g  Schwefelsäure  ^),  die  zehntelnormale  Säure  also 
4,0  g  derselben  im  Liter. 

Zur  Ausführung  der  Untersuchung  füllt  man  eine  in  ZebDtel- 
kubikzentimeter  geteilte  Quetschhahn bürette  mit  der  Probesäure  bi> 
zum  Nullpunkt,  wägt  20  bis  25  g  der  zu  prüfenden  Substanz  in  dt-r 
Neusilberschale  genau  ab,  spült  mit  heifsem,  destilliertem  Wasser  in 
eine  Porzellanschale,  verdünnt,  wenn  noch  erforderlich,  und  setzt,  fall? 
die  liösung  farblos  oder  nur  schwach  gefärbt,  einige  Tropfen  blauviolette 


*)  Siehe  über  den  Begriff   „Normalsäure"  unter  dem  Abschnitt  .Soda'. 
*)  SchwefeUäureanhydrid  =  80,. 
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(neutrale)  Lackmustinktur  hinzu.  Sobald  nun  durch  ein  allmähliches 
Zatröpfeln  der  Probesäure  zu  der  heilsen  FlQssigkeit,  anter  gleich* 
zeitigem  Umrühren,  die  alkalische  Reaktion  derselben  neutralisiert 
worden  ist,  färbt  sich  bei  einem  sehr  geringen  Überschuls  von  Säure 
die  ganze  Flüssigkeit  zwiebelrot.  Damit  ist  der  Versuch  beendet,  man 
liest  den  Yerbrauoh  der  Säure  an  der  Bürette  ab  und  berechnet  die 
ihm  entsprechende  Menge  Ätzkalk  oder  Kali. 

Sind  die  Lösungen  so  dunkel  gefärbt,  dals  selbst  bei  sehr  erheb- 
licher Verdünnung  eine  Änderung  der  zugesetzten  Lackmusfarbe  nicht 
zu  unterscheiden  wäre,  so  fügt  man  keine  Lackmustinktur  hinzu, 
sondern  prüft  die  Flüssigkeit  nach  jedem  Zusatz  von  Säure  mittels 
schmaler  Streifen  von  blauviolettem,  empfindlichem  Lackmuspapier. 

Sobald  dasselbe  nach  dem  Eintauchen  in  die  Flüssigkeit  sich  röt- 
lich umzufärben  beginnt,  ist  der  weitere  Zusatz  von  Säure  zu  unter- 
brechen und  der  Verbrauch  derselben  zu  notieren. 

1000  com  zehntelnormale  Schwefelsäure  enthalten  4,0  g  Schwefel- 
Bäare,  entsprechend  2,8  g  Calciumozyd  oder  4,7  g  Kaliumoxyd.  Je 
1,0  ccm  S&are  zeigt  also  =  0,0028  g  Ätzkalk  oder  Kalkalkalität  oder 
anch  0,0047  g  Kali  oder  Kalialkalität  in  der  zur  Untersuchung  ab- 
gewogenen Menge  Sirup  oder  Füllmasse  an. 

Beispiel.  20,0g  eines  Ablaufsirups  von  Nachprodukt,  wie  vor- 
stehend behandelt,  erforderten  zur  vollständigen,  durch  Lackmuspapier 
angezeigten  Neutralisation  =  10,3  ccm  Probesäure  (zehntelnormaler 
Schwefelsäure)  und  besalsen  demnach,  da  hier  die  Alkalität  wohl  am 
richtigsten  als  von  Kali  herrührend  angesehen  werden  darf, 

10,3  X  0,0047  =  0,0484  g  Kali  in  20,0  g, 

mithin  in  100g: 

0,0484  X  5  =  0,242  Kalialkalität. 

Eine  Kalkalkalität  würde  sich  in  gleicherweise  zu  0,144  berechnen 
lassen. 

Berechnung  der  beim  Verkochen  zuzusetzenden  Säuremenge. 

Eine  zu  sehr  gesteigerte  Alkalität  beeinträchtigt  die  Kristallisations- 
Fihigkeit  eingekochter  Füllmassen,  also  die  Ausbeute,  nicht  unwesent- 
lich, und  zur  Crzielung  einer  glatten  und  ergiebigen  Arbeit  ist  deshalb 
eine  Abstumpfung  oder  Neutralisierung  derselben  auf  ein  bescheidenes 
Mats  bisweilen  erforderlich. 

Man  erreicht  dies  durch  Zusatz  einer  angemessenen  Meuge  Säure 
2u  dem  zu  verkochenden  Sirup  und  zwar  wählt  man  wohl  am  häufig- 
sten Salzsäure  und  berechnet  die  erforderliche  Menge  derselben  nach 
der  vorher  ermittelten  Alkalität. 

Kali  (Kaliumoxyd)  und  Salzsäure  (Chlorwasserstoff säure)  zersetzen 
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sich  gegenseitig  derart,  dafs  unter  Abspaltung  von  Wasser  ein  leicht 
lösliches  Kaliumchlorid  entsteht: 

KjO  +  2HC1  =  2KC1  +  HaO. 

1  Molekül  K2O  (=  94,30)  verlangt  demnach  zu  seiner  Neutrali- 
sation 2  Moleküle  HCl  (2  x  36,46  =  72,92),  mithin  bedarf  je  1,0  Gej 
wichtsteil  Kali: 

94,30  :  72,74  =  \fi  :  x, 
X  =  0,7714  Gewichtsteile  ChlorwasserstoSsäure. 

Gesetzt,  man  habe  die  Alkalität  des  oben  als  Beispiel  gewählku 
Ablauf sirups  behufs  Besserung  seines  schlechten  Yerkochens  mit  Salz- 
säure abzustumpfen  und  zwar  so  weit,  dafs  ihm  noch  eine  Kalialkalitat 
von  0,05  Proz.  verbleiben  soll.  Vorhanden  seien  3,62  cbm  ^^  3620  Liter 
Sirup,  welche  bei  einem  spezifischen  Gewicht  von  1,412  mithin  1,412 
X  3620  =  5111,4  kg  wiegen.  Zur  Neutralisation  ist  die  gewöhnliche 
rohe  Salzsäure  des  Handels  zu  benutzen ,  deren  spezifisches  Gewicht 
vorher  ermittelt  werden  muls,  um  ihren  Prozentgehalt  an  HCl  fest- 
zustellen. 

Man  fand  durch  einfache  Spindelung  eine  Schwere  von  20^  Be.J 
welche  nach  der  im  Abschnitt  „Salzsäure"  befindlichen  Tabelle  einen 
Gehalt  von  32,0  Gewichtsprozenten  HCl  anzeigt: 

Die  Alkalität  des  Sirups  betrug    .     .     .     0,242  Proz.  Kali, 
davon  sollen  ihm  verbleiben      ....     0,050      „        „ 

mithin  sind  zu  neutralisieren     0,192  Proz.  Kali, 

welche  auf  Grund  obenstehender  Berechnung  nach  dem  Ansatz: 

1,0  :  0,7714  =  0,192  :  x 
X  =  0,1481  HCl 
erfordern. 

Nun  enthalten  100  Gewichtsteile  der  zu  benutzenden  Salzsäure 
32,0  Gewichtsteile  HCl,  mithin  würden  für  den  Bedarf  von  0,1481  IKl? 

32,0  :  100,0  =  0,1481  :  x,  ^ 

X  =  0,463  Gewichtsteile  roher  Salzsäure 

zur  Neutralisation  der  Alkalität  von  100  Gewichtsteilen  Sirup  erforder- 
lich sein.  Auf  die  Gesamtmenge  von  5111,4  kg  Sirup  berechnen  ^icb 
daher  nach  dem  Ansatz: 

100  :  0,463  =  5111,4  :  x, 
X  =  23,66  kg  roher  Salzsäure  von  20°  B6. 

Selbstverständlich  ist  die  Säure  in  sehr  starker  Verdünnung  anzu- 
wenden, am  geeignetsten  im  Sirupsbehälter  zuzusetzen  und  sorgfältigst 
mit  dem  Sirup  zu  mischen. 
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J.    Bestimmung  des  Kalkgehaltes. 

Bekanntlich  wird  den  in  den  Säften  enthaltenen  Kalkverbio düngen 
BD  nachteiliger  Einfluls  auf  das  Verkochen  und  die  Kristallisation  zu- 
geschrieben, und  namentlich  sind  es  die  Kalksalze  organischer  Säuren, 
reiche  in  dieser  Beziehuug  den  Betrieb  erschweren.  Leider  ist  eine 
gesonderte  quantitative  Bestimmung  derselben,  unter  Trennung  von 
dem  gleichzeitig  yorhandenen,  an  Schwefelsäure  und  Zucker  gebundenen 
Kalk,  und  dem  in  Lösung  befindUchen  Ätzkalk  nicht  ausführbar,  so 
dafs  man  sich  darauf  beschränken  mufs,  die  Gesamtmenge  des 
Kalkes  zu  bestimmen,  welche  in  gut  aussatut ierten  Säften  zum  aller- 
grölsten  Teile  als  in  Form  organisch  -  saurer  Kalksalze  vorhanden,  an- 
genommen werden  darf. 

Aus  diesem  Grunde  ist  die  Ermittelung  des  Gesamtkalkgehaltes  im 
Dicksaft  von  wesentlicher  Bedeutung. 

Die  genaueste,  aber  bei  einer  schnellen  Betriebskontrolle  wegen 
der  langen  Dauer  der  Ausführung  nicht  wohl  anwendbare  Methode  be- 
ruht auf  der  Fällung  des  Kalkes  in  Form  seines  Oxalsäuren  Salzes. 
Man  wurde  eine  angemessene  Menge  Dicksaft,  etwa  50  g,  mit  doppelter 
Menge  Wasser  verdünnen  und  nach  reichlichem  Zusatz  von  Essigsäure 
mit  einer  Lösung  von  oxalsaurem  Ammon  in  der  Siedhitze  fällen 
können.  Eine  ausführliche  Beschreibung  der  Methode  befindet  sich 
bei  der  Bestimmung  des  Kalkgehaltes,  im  „Wasser"  (Abschnitt  111) 
angegeben. 

Eine  andere,  für  diesen  Zweck  schon  vor  längerer  Zeit  von  Pellet 
Torgeschlagene,  neuerdings  mehrfach  bearbeitete  Methode^),  welche 
sich  wegen  ihrer  schnellen  und  einfachen  Ausführung  sehr  empfiehlt, 
Iwnutzt  zur  Bestimmung  der  Kalksalze  deren  Fällbarkeit  durch 
Seifenlösung  in  Form  sogen.  Kalkseifen.  Man  bedarf  dazu  einer 
alkoholischen  Seifenlösung,  deren  Wirkungswert  vermittelst  einer  Chlor- 
Wyumlösung  von  bestimmtem  Gehalte  festgestellt  wird.  Die  Bereitung 
beider  Flüssigkeiten  findet  sich  im  Anhange  beschrieben. 

In  eine  mit  ein  geschliffenem  Stopfen  und  einer  Marke  für  100  ccm 
Flnssigkeit  versehene  Standflasche  von  etwa  200  ccm  Fassungsraum 
ttilst  man  mit  einer  Pipette  40  ccm  obiger  Chlorbaryumlösung  (gleich- 
wertig mit  0,004  g  Calciumoxyd)  ab  und  verdünnt  mit  destilliertem 
Wasser  bis  zur  Marke.  Aus  einer  mit  Seifenlösung  bis  zum  Nullpunkt 
gefüllten  Bürette  von  nachstehender  Form  (Fig.  79,  a.  f.  S.)  lälst  man 
8odann  durch  vorsichtiges  Neigen  einige  Tropfen  Seifenlösung  in  die 
Flasche  einflielsen,  setzt  den  Stopfen  auf  und  schüttelt  kräftig  durch 


*j  Pellet,  Joum.  d.  fal)r.  d.  sucre  17,  49;  Wolf,  Österr.  -  Ungar, 
^itüchrift  f.  ZuckerindTMtrie  1892,  8.  96;  Müller,  Deutsche  Zuckerinduatrie 
•^94,  8.  40.  • 
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79. 


Solange  die  Seifenlösung  noch  hinreichende  Mengen  Ton  Chlor- 
barjum  vorfindet,  mit  dem  sie  sich,  unter  Ausscheidung  einer  unlös 
liehen  Barytseife,  umsetzt,  vermag  sich  beim  Schüttehi  kein  Seifenschaum 
zu  bilden;  erst  wenn  die  Zersetzung  sich  nach  wiederholtem  Zatröpfelo 
kleiner  Mengen  von  Seifenlösung  ihrem  £nde  zuneigt,  bleibt  nach  dem 
Schütteln  auf  der  Oberfläche  der  Flüssigkeit  eine  anfangs  grofsbla^ige, 
rasch  vergehende  Schaum  decke,  bis  endlich,  nach  vöUiger  Zersetzung 
des  vorhandenen  Chlorbaryums,  ein  dichter,  ganz  feinblasiger  Schaani 
nach  dem  Schütteln  auf  der  Flüssigkeit  stehen 
bleibt,  der  während  eines  Zeitraums  von  min 
destens  fünf  Minuten  nicht  verschwinden  darf 
und  damit  die  Beendigung  der  Reaktion  anzeigt 
Um  bei  häufigen  Bestimmungen  alle  Um- 
rechnungen und  den  Gebrauch  von  Tabellen  zu 
vermeiden,  stellt  man  zweckmälsig  die  Seifen- 
lösung so  ein,  dals  jeder  verbrauchte  Eubik 
Zentimeter  0,001  g  Calciumoxyd  entspricht,  ^o 
dals  also  auf  die  angewandten  40  com  Chlor- 
baryumlösung  genau  4,0  ccm  Seifenlösung  bi> 
zur  Bildung  bleibenden  Schaums  gebraucht  wer- 
den müssen. 

Sind  beispielsweise  von  der  ursprünglicheu 
Seifenlösung  1,6  ccm  erforderlich  gewesen,  so 
würden  je  1,6  ccm  derselben  auf  4,0  ccm  zu  ver- 
dünnen sein.     Nach  dem  Ansätze: 


4,0 


1,6  =  1000 
X  =  400, 


hätte  man  also  400  ccm  der  ursprünglichen 
Seifenlösung  in  einen  Literkolben  abzumes^^en 
und  mit  Alkohol  von  etwa  60  Volumprozenten 
bis  zur  Marke  zu  verdünnen.  Mit  dieser  Lösung 
ist  sodann  die  Titerstellung  in  oben  beschrie- 
bener Weise  genau  zu  wiederholen. 

Zur  Ausführung  der  Ealkbestimmung 
im  Dicksaft  mitst  man  10  ccm  desselben  in 
die  Schüttelflasche  ab,  verdünnt  mit  destilliertem  Wasser  bis  zur  Marke 
und  setzt  allmählich,  nach  jedem  Zusätze  kräftig  schüttelnd,  so  lange 
und  tropfenweise  Seifenlösung  hinzu,  bis  die  feinblasige,  bleibende 
Schaumdecke  sich  einstellt. 

Die  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  Seifenlösung  drückt 
ohne  weitere  Rechnung  hundertste!  Volumprozente  Calciumoxyd  aus. 
Bei  sehr  geringem  Kalkgehalte  verwendet  man  20,  30  oder  40  ccm 
Saft  und  hat  das  Ergebnis  durch  2,  3  oder  4  zu  dividieren,  um  eben- 
falls sofort  hundertste!  Volumprozente  zu  erhalten. 
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Beispiel.  10  ccm  Dicksaft  auf  100  com  Flüssigkeit  yerdannt, 
beansprachten  bis  zur  Bildung  des  bleibenden  Schaumes  2,9  ccm 
Seifenlösung.  Da  1,0  ccm  derselben  =?  0,001  g  Calciumoxyd,  so  ent- 
sprechen 2,9  ccm  =  0,0029  g  in  10  ccm  Dicksaft,  oder  0,029  Proz. 
Kalk  (Calciumoxyd). 

Nach  Rumple r  ist  im  allgemeinen  anzunehmen,  dals  normale, 
d.  h.  mit  einer  ausreichenden  Menge  Kalk  behandelte  und  mit  Kohlen- 
säure richtig  aussaturierte  S&fte  sich  gut  verkochen,  sobald  der  Ge- 
samtgehalt des  Dicksaftes  an  Kalk  unter  0,10  Proz.  (0,10  g  in  100  ccm 
Saft)  beträgt;  |e  weniger,  desto  besser.  Merklich  schwerer  schon 
kochen  Dicksäfte  mit  0,12  Proz.  und  darüber;  bei  0,20  Proz.  und 
darüber  treten  schon  Betriebsstockungen  ein  und  Säfte  von  0,26  Proz. 
Kalk  müssen  meist  blank  oder  mit  sehr  wenig  Korn  abgelassen  werden. 
Solche  S&fte  aber  kommen  nur  bei  unreifen,  faulen  oder  sonst  stark 
Yeränderten  Rüben  vor,  oder  wenn  grobe  Versehen  bei  der  Saftgewin- 
DUDg  oder  Saftreinigung  stattgefunden  haben  ^). 


3.     Dünnsäfte,    R  ii  b  e  n  r  o  h  s  äf  t  e. 

A.    Bestimmung  des  Bpeziflschen  Gewiohtes. 

Zur  Ermittelung  des  spezifischen  Gewichtes  sind  die  S.  54  u.  f. 
angegebenen  Methoden  sämtlich  anwendbar;  ]e  nach  der  geforderten 
Schnelligkeit  und  Genauigkeit  und  nach  der  Menge  der  zu  untersuchen- 
den Substanz  wählt  man  die  eine  oder  die  andere  Methode.  Bei  genauer 
Einhaltung  der  gegebenen  Vorschriften  sind  die  Ergebnisse  bei  allen 
gleichmälsig  genau. 

Bei  frisch  gewonnenem  Rübensaft  ist  vorher  eine  Entlüftung  vor- 
zunehmen, da  derselbe  fast  ausnahmslos  mit  feinsten  Luftbläschen  voll- 
ständig durchsetzt  ist.  Man  bewirkt  die  Entfernung  derselben  am 
schnellsten  und  einfachsten  mittels  der  Wasserstrahlluftpumpe  (S.  96). 
Eine  dicht  über  dem  Boden  mit  Ablaufhahn  versehene  Flasche  füllt 
man  zu  drei  Viertel  ihres  Raumes  mit  Saft  und  läfst  alsdann  durch 
Anstellen  der  Pumpe  eine  starke  Luftverdünnung  in  dem  leer  geblie- 
Wnen  Räume  der  Flasche  eintreten  (Fig.  80,  a.  L  S.)*  Nach  wenigen 
Minuten  haben  sich  alle  Luftbläschen  als  dichter  Schaum  an  die  Ober- 
fläche gezogen,  so  dafs  nach  dem  Abstellen  der  Pumpe  und  Öffnen  der 
Flasche  der  Saft  luftfrei  in  den  untergestellten  Zylinder  abgezogen 
werden- kann. 


*)  Rümpler,  Deutscbe  Zuckerindustrie  1894,  S.  44.  Von  anderer  Seite 
wird  weniger  die  Menge  der  organisch  -  sauren  Kalksalze  als  vielmehr  die 
Natur  derselben  für  die  Ursache  des  verschiedenen  Verhaltens  beim  Ver- 
kochen angesehen  (Rydlewsky,  Deutsche  Zuckerindustrie  1894,  S.  42). 
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B.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 

Die  Änderungen ,  welche  bei  der  Untersuchung  vorstehender  un 
ähnlicher  Flüssigkeiten  von  dem  oben  bei  2  B.  (S.  150)  beschriebene 
Verfahren  sich  notwendig  machen,  gründen  sich  auf  den  meist  gering« 

ren    Zuckergehalt    der  b< 
^'      '  treffenden  Substanzen,  sc 

wie  auf  den  Umstand,  daJ 
sich  im  allgemeinen  Flüsbi^ 
keiten  leichter  und  sehne 
1er  messen  als  w&gen  lassei 
Im  übrigen  kommt  bie 
nur  die  Polarisations 
methode  in  Betracht. 

Man  kann  auch  hier  di 
zuckerhaltigen  Flüssigkei 
ten  in  den  Normalgewicbt« 
mengen  zur  Untersucbuni 
bringen;  da  jedoch  derar 
tige  Wägungen  auf  genaue^ 
Wagen  umständlich  imj 
zeitraubend  sind,  so  geh 
es  in  den  meisten  Fället 
einfacher  und  schneller 
wenn  man  unter  Berück; 
sichtigung  des  spezifiscbei! 
Gewichtes  die  zur  Unter 
suchung  benötigten  Quitn 
titäten  abmifst  Jene  is] 
die  sogenannte  Gewicbts 
methode,  diese  die  zu* 
meist  angewendete  Mals 
methode. 

Bevorzugt  man  die  erst 
erwähnte,  die  Gewichts- 
methode,  so  verfährt  man  genau,  wie  bei  der  Polarisation  von 
Füllmassen  und  Dicksäften  (S.  150)  angegeben. 

Sind  die  zu  untersuchenden  Substanzen  zuckerarm  ,  so  wird  man 
2  X  26,0  g  oder  3  X  26,0  g  zu  100  ccm  Flüssigkeit  abwägen  und  uiiifs 
dann  natürlich  den  schlielslich  erhaltenen  Drehungsbetrag  durch  i2 
oder  3  dividieren,  um  Prozente  zu  erhalten. 

Beim  Gebrauch  der  Malsmethode,  welche  hier  in  erster  Lim« 
geboten  ist,  bestimmt  man  zunächst  das  spezifische  Gewicht  der  FlüssiV* 
keit  und  füllt   sodann  ein  trockenes   oder  mit   der  zu   untersucbeudeii 
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lässigkeit  auBgespültes  50-ccm-  oder  ein  lOO-ccm-Kölbchen  genau  bis 
or  Marke  mit  derselben  an. 

War  das  Kölbchen  Torher  trocken  und  genau  tariert,  und  wägt 
laD  es  nach  sorgfältigem  Füllen  wieder,  so  lälst  sich  die  Bestimmung 
es  spezifischen  Gewichtes  (nach  S.  60)  am  einfachsten  auf  diese  Weise 
üt  der  Zuckerbestimmung  vereinigen. 

Ist  zur  Marke,  unter  Beihilfe  Ton  Äther  behufs  Beseitigung  etwa 
orhandener  Luftblasen,  genau  eingestellt,  die  innere  Wandung  des 
lalses  oberhalb  der  Marke  mittels  zusammengerollten  Filtrierpapiers 
OD  anhängender  Flüssigkeit  gereinigt,  so  gibt  man  nunmehr  Vio  ^^^ 
bgemessenen  Volumens  an  Bleiessig  hinzu,  welcher  die  nötige  Klärung 
«wirkt.  Für  diesen  Bleiessigzusatz  befindet  sich  an  den  hierzu  be- 
timmten  Kölbchen  eine  zweite  Marke  am  Halse,  für  5,0  ccm  Zusatz 
»ei  den  50  -  ccm  -  Kölbchen ,  für  10,0  ccm  bei  den  1 00  -  ccm  -  Kölbchen. 
Fig.  57,  S.  109.) 

Da  durch  diesen  Zusatz  das  ursprüngliche  Volumen  um  V^o 
rermehrt,  die  Zackerlösung  also  um  diesen  Betrag  verdünnt  wird,  so 
dqIs  man  demnächst  den  am  Polarimeter  gefundenen  Zahlenwert 
»ieder  um  ^  jo  seines  Betrages  vergröfsern,  um  den  wahren  Gehalt 
IS  Zucker  zu  finden.  Glaubt  man  bei  reineren  Flüssigkeiten  nicht 
sn  ganzes  Zehntel  des  Volumens  an  Bleiessig  zur  Fällung  nötig  zu 
ttbeu,  so  setzt  man  nur  den  Bedarf  hinzu  und  ergänzt  den  Rest 
lurch  destilliertes  Wasser. 

Auch  bei  dieser  zweiten  Marke  ist  genauestes  Einstellen  erforder- 
ich;  man  schliefst  darauf  das  Kölbchen,  schüttelt  tüchtig  durch  und 
rerfährt  ganz,  wie  oben  (S.  110  u.  f.)  gezeigt.  Bei  Untersuchungen 
''OD  Rabensäften  bleibt  die  mit  Bleiessig  versetzte  und  durchgemischte 
Hiusigkeit  zweckmäfsig  mindestens  10  bis  15  Minuten  stehen,  ehe 
&&n  sie  filtriert;  sehr  häufig  scheiden  sich  färbende  Substanzen  noch 
lachträglich  im  anfangs  klaren  Filtrate  aus,  wenn  diese  Vorsicht  ver- 
liumt  wurde. 

BeispieL  50  oder  100  ccm  Saft  sind  mit  Vio  Volumen  Bleiessig 
reklärt,  das  Filtrat  polarisiert  58,6<*  (deutsche  Apparate). 

Dieser  Drehungsbetrag,  um  ^,\q  vergröfsert,  ist  mit  0,26  zu 
ißultiplizieren : 

58,6 
-f   5,86 

64,46  X  0,26  =  16,76  Proz.  Zucker 

"» 100  Raumteilen  Saft.     (Volumprozente.) 

Zar  Umrechnung  auf  die  Gewichtsprozente  bedarf  es  noch  einer 
Division  der  erhaltenen  Zahl  mit  dem  spezifischen  Gewicht  der  unter- 
suchten Flüssigkeit,  welches  hier  nach  irgend  einer  Methode  =  1,0753 
gefanden  sei: 
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,-77^^  -  =  15,58  Gewichtsprozente  Zucker. 
1,0753  '^ 

Um  bei  den  im  Fabrikbetriebe  sich  täglich  wiederholenden  Unter- 
suchungen Ton  Rübensäften  und  ähnlichen  Fabrikationsprodukten  die 
Umrechnung  der  am  Polarisationsinstrumente  abgelesenen  Grade  za 
vereinfachen  und  zu  beschleunigen,  sind  für  die  verschiedenen  Apparate 
Hilfstabelien  berechnet  worden,  aus  denen  unter  gleichzeitiger  Hinzu- 
ziehung der  bezüglichen  spezifischen  Gewichte  der  Zuckergehalt  der- 
artiger Flüssigkeiten  ohne  weiteres  in  Gewichtsprozenten  ersehen  wer- 
den kann. 

Der  Gebrauch  dieser  Tabellen  bedingt  die  Anwendung 
der  Malsmethode;  man  nimmt  stets  50  oder  100 ccm  Flüssigkeit 
zur  Untersuchung  und  klärt  dieselben  durch  Zusatz  von  Vio  Volumen 
Bleiessig. 

Für  die  deutschen  Apparate  mit  Yen  tzke scher  Skala  benutzt  man 
jetzt  ausschlielslich  die  nachstehende,  von  Schmitz  berechnete  Tabelle, 
welche  in  ihren  Angaben  neben  den  beobachteten  spezifischen  Ge- 
wichten (Dichtigkeiten)  der  zu  untersuchenden  Zuckerlösungen  auch 
die  Veränderlichkeit  des  Drehungsvermögens  des  Zuckers  in  Berück- 
sichtigung zieht  ^). 

Schmitz  hat  die  Tabelle  mit  und  ohne  Bleiessigzusatz  berechnet, 
bei  dem  spärlichen  Gebrauch  der  letzteren  haben  wir  indessen  geglaubt, 
die  Wiedergabe  derselben  unterlassen  zu  können,  und  geben  nach- 
stehend nur  die  Polarisationstafel  mit  Bleiessigzusatz.  (Der  Abdruck 
gleichartiger  Tabellen  für  die  Apparate  von  Laurent  und  Wild  ist 
unterlassen,  weil  beide  Apparate  in  Deutschland  und  Österreich  für 
diese  Zwecke  nicht  benutzt  werden.) 

Die  Berechnung  mittels  der  nachstehenden  Tabelle  X,  S.  176  u.  f.. 
ist  leicht  ersichtlich  und  äufserst  einfach. 

Hätte  man  z.  B.  bei  einem  Rübensaft  das  spezifische  Gewicht  des- 
selben =  1,08419  oder  20,2°  Brix;  nach  der  Klärung  mit  Vio  Volumen 
Bleiessig  seine  Drehung  im  Apparat  =  66 fi^  ermittelt,  so  findet  man 
den  Zuckergehalt  des  Saftes  auf  S.  182  in  der  mit  20,0»  Brix,  als  der 
Zahl  20,2^  am  nächsten  stehend  überschriebenen  Spalte,  sowie  in  der 
für  diese  Dichtigkeit  berechneten  kleinen  Zehnteltabelle  nach  folgen- 
dem Ansatz : 

66,0°  =   17,44 
0,60  =     0,16 

17,60  Gewichtsprozente  Zucker. 
Bei  sehr  unreinen  Flüssigkeiten,  sowie  bei  Säften  sehr  gehaltreicher 
unreifer  oder  teilweise   verdorbener  Rüben   genügt  bisweilen   der  an- 
gegebene Zusatz   von   Bieiessig  nicht  zur   gänzlichen   Fällung.     Han 


0  Zeitschrift  1880,  S.  899  und  900. 
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nilst  in  solchem  Falle  50  ccm  Saft  mittels  einer  Pipette  in  einen  Mals- 
Eolben  ab,  welcher  eine  Marke  von  110  ccm  trägt,  setzt  so  viel  Blei- 
ssig  hinzu ,  wie  erforderlich ,  und  füllt  dann  mit  destilliertem  Wasser 
m  zur  Marke  auf.  Der  demnächst  ermittelte  Drehungs vertrag  ist  der 
Verdünnung  wegen  zu  verdoppeln,  worauf  unter  Berücksichtigung  des 
rorher  ermittelten  spezifischen  Gewichtes  aus  der  Tabelle  X  der  Pro- 
»Dtgehalt  an  Zucker  abgelesen  werden  kann. 


C.   Bestimmung  des  Wasser-  und  Kichtzuckergehaltes. 

Dieselben  Grande,  welche  bei  konzentrierten  Zuckerflüssigkeiten 
ien  Zusatz  einer  auflockernden  und  porös  machenden  Substanz  zum 
Svecke  des  Austrocknens  veranlassen,  kommen  auch  hier  zur  Geltung, 
vo  gegen  das  Ende  des  Verfahrens  eine  zähe  und  klebrige  Masse  bleibt, 
reiche  ohne  jene  Auflockerung  die  letzten  Anteile  des  Wassers  hart- 
ückig  zurückhalten  würde. 

Ein  reichlicher  Zusatz  von  ausgeglühtem ,  staubfreiem  Quarzsande 
ührt  auch  hier  schnell  und  sicher  zum  Ziele. 

Man  verfährt  ganz  ähnlich,  wie  unter  2.  C.  S.  159  angegeben; 
>riogt  in  das  mit  Sand  und  Glasstäbchen  gemeinschaftlich  gewogene 
icfaälchen  mittels  einer  Pipette  etwa  10  bis  12  ccm  Flüssigkeit,  wägt 
neder  und  zwar  zur  Vermeidung  von  Verdunstung  unter  tunlichster 
Beschleunigung,  und  verdampft  zunächst  den  gröIstenTeil  des  Wassers 
inter  bisweiligem,  vorsichtigem  Umrühren  auf  dem  Wasserbade.  Sobald 
iie  Masse  gleichmätsig  trocken  und  krümlig  geworden,  erfolgt  das 
vollständige  Austrocknen  im  Trockenschranke  bei  105  bis  110<^C.  Die 
ichlielsliche  Wägung  und  Berechnung  ist  ganz  wie  oben. 

Beispiel.  Bei  der  Untersuchung  des  oben  angeführten  Rüben- 
itftes  sind  folgende  Zahlen  erhalten: 

Schälchen  +  Sand,  Glasstab  und  Rübensaft  51,735  g, 

Dasselbe  ohne  Rübensaft 41,505  g, 

Rübensaft  lu,230g. 
Nach  völligem  Austrocknen: 

Schälchen  vorher 51,735  g, 

„          nachher 43,531  g, 

Gewichtsverlust  =  Wasser  8,204  g. 
10,230  g  :  8,204  =  100  :  a;, 

X  =    80,2  Proz.  Wasser,  welche  in  dem  Safte  mithin 
19,8      „      festen  Rückstand  (Trockensubstanz) 
~=  lOO,Ö~Prozr 

«rechnen  lassen. 

(Fortsetzung  des  Beispiels  S.  184.) 
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T  a  b  eli 
zu  den  Apparaten  mit  Ventzkescher  Skala  für  beobachtete  Dichtigkeiten  u^ 

Mit  ».',«  Voll 


Proz.  Brix  von 
0,5  bis  12,0 


Zehntel   Prozent 
Grade     Zucker 


Grade    '  Prozente    Brij 

am —         —    ,   -  - 

Polari-  I   0,5   I  1,0   !    1,5       2fl      2,5      3.0       :jj> 
meter 


ll,0019'l,0039'l,0058 


1,007811,0098  1,0117  1,0137  : 


0,1° 
0,2 
0,3 
0,4 

0,5 
0,6 
0,7 
0,8 
0,9 


0,03 
0,06 
0,08 
0,11 

0,14 
0,17 
0,19 
0,22 
0,25 


Proz.  Brix  von 
12,5  bis  20,0 


Zehntel 
0  rade 


0,1° 
0.2 
0,3 
0,4 

0,5 
0,6 
0,7 
0,8 
0,9 


Prozent 
Zucker 


0,03 
0,05 
0.08 
0,11 

0,13 
0,16 
0,19 
0,21 
0,24 


10 
11 
12 
13 
14 

15 
16 
17 
18 
19 

20 
21 
22 
23 
24 

25 
26 
27 
28 
29 


0,20 


0,29 
0,57 
0,85 


0,29 

0,28 

0,28 

0,57 

0,57 

0,57 

0,85 

0,85 

0,85 

1,14 

1,13 

1.13 

1,42 

1,42 

1,41 

1,70 

1,70 

1,98 

1,98 
2,26 

0,28 
0,56 
0.85 
1,13 

0,28 
0,56 
0,85 
1,13 

1,41 
1,69 
1,98 
2,26 

1,41 
1,69 
1,97 
2,26 

2,54 

2,54 

2,82 

2,82 

3,10 
3,38 

30 
31 
32 
33 
34 

35 
36 
37 
38 
39 
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'jRchtignng   des   veränderlichen  spezifischen  Drehungsvermögens  des  Zuckers, 
isigzusatz. 


.hend 

es   spezifisches 

Gewic 

.ht 

9,0 

Grade 

5,5 

6,0 

1 
6,5     • 

7,0 

7,5 

8,0 

8,5 

9,5 

10,0 

am 
Polari- 

1,CHI17 

1,0237 

1,0258 

1,0278 

1,0298 

1,0319 

1,0339 

1,036'0 

1,0381 

1,0401 

meter 

0,28 

0,28    ' 

0,28     , 

0,28 

0,28 

0,28 

0,28. 

0,28 

0,28 

0,28 

]• 

0,56 

0.56    ' 

0,56     1 

0,56 

0,55 

0,55 

0,55 

0.55 

0,55 

0,55 

\\ 

SfM 

0,84 

0,84 

0,83 

0,83 

0,83 

0,83 

0,83 

0,83 

0,82 

1        3 

1.12 

1,12 

1,11 

1,11 

1,11 

1,11 

1,11 

1,10 

1,10 

1,10 

4 

1,40 

1,40 

1,39 

1,39 

1.39 

1,38 

1,38 

1,38 

1,38 

1,37 

5 

1.68 

1,67 

1,67 

1.67 

1,66 

1,66 

1,66 

1,66 

1,65 

1,65 

1        6 

1,96 

1,95 

1,95 

1,95 

1,94 

1,94 

1.93 

1,93 

1,93 

1,92 

7 

2,24 

2,23 

2,23 

2,22 

2,22 

2,22 

2,21 

2,21 

2,20 

2,20 

1        8 

♦2.52 

2,51 

2,51 

2,50 

2,50 

2,49 

2,49 

2,48 
2,76 

2.48 
2,75 

2,47 

1        9 

i 

2,80 

2,79 

2,79 

2,78 

2,78 

2,77 

2,76 

2,75 

1    '^ 

a,08 

3,07 

3,06 

3,06 

8,05 

3,05 

3,04 

3,03 

3,03 

3,02 

■    11 

3,36 

3,35 

3,34 

3,34 

3,33 

3,32 

3,32 

3,31 

3,30 

3,30 

12 

3,64 

3,63 

3,62 

3,61 

3,61 

3,60 

3,59 

3,59 

3,58 

3,57 

13 

3,92 

3,91 

3,90 

3,89 

3,88 

3,88 

3,87 

3,86 

3,85 

3,85 

14 

4.19 

4.19 

4,18 

4,17 

4,16 

4,15 

4,15 

4,14 

4,13 

4,12 

15 

4,47 

4,47 

4,46 

4,45 

4,44 

4,43 

4,42 

4.41 

4,40 

4,40 

16 

4,76 

4,75 

4,74 

4,73 

4,72 

4,71 

4,70 

4,69 

4,68 

4,67 

17 

5,03 

5,02 

5,01 

5,00 

4,99 

4,99 

4,97 

4,97 

4.96 

4,95 

'      18 

5-32 

5,51 

5,29 

5,28 

5,27 

5,26 

5,25 

5,24 

5,23 

5,22 

19 

5.58 

5,57 

d,öo 

5,55 

5,54 

5,53 

5,52 

5,51 

5,50 

20 

5,86 

5,85 

5,84 

5,83 

5,82 

5,81 

5,79 

5,78 

V7 

21 

6,13 

6,12 

6,11 

6,09 

6,08 

6,07 

6,06 

6,05 

22 

6,41 

6,40 

6,38 

6,37 

6,36 

6,35 

6,33 

6,32  ' 

23 

6,67 

6,66 

6,65 

6,64 

6,62 

6,61 

6,60 

24 

6,94 

6,93 

6,91 

6,90 

6.89 

6,87 

25 

7,22 

7,20 

7,19 

7,17 

7,16 

7,15 

2(» 

7,48 

7,46 

7,45 

7,44 

7,42 

27 

7,76 

7,74 

8.02 

7,73 
8,00 

7,71 
7,99 

7,70 
7,97 

2« 
1      29 

1 

8,28 
8,55 
8,83 

8,26 
8,54 
8,81 
9,09 

8,25 
8,52 
8,80 
9,07 
9,35 

9,62 

80 
'      31 

»33 
:      34 

i 

35 

36 
37 
38 
39 

Frühling,  Anleit«"«- 
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Zucker  und  zuckerhaltig^e  Stoffe. 


T  a  b  el 


Mit   Vi.  ^'ol 

Ptoz.  B 

1 
rix  von 

Qmde 

Prozente   Brix   un 

0,5  bis  12,0 

Bm 



Polari- 

10,5 

11,0 

11,5 

12,0 

1^,5 

13,0 

13.5 

14.0 

Zehntel! 

Prozent 

meter 

\ 

Oräde 

Zocker  ' 

1,0422  l,0443jl,0464 

1,0485|1.0506  1,0§28  1,0549  l,057i 

0,1« 

0,03 

1» 

0,28 

0,27 

0,27 

0.27 

0,27 

0.27 

;    0,27 

0.27 

0.2 

0,06 

2 

0,55 

0,55 

0,55 

0,55 

0,54 

0,54 

0,54 

0.54 

0,8 

0,08     i 

3 

0,82 

0,82 

0,82 

0,82 

0,82 

0,81 

0.81 

0,61 

0,4 

1 

0,11     1 

4 

.1.10 

1,10 

1,09 

1,09 

1,09 

1,09 

1.08 

1,0^ 

0,6 

0.14     1 

5 

1,37 

1,37 

1,36 

1,36 

1,36 

1,36 

1,35: 

1,35 

0,6 

0.17. 

6 

1,64 

1,64 

1,64 

1,64 

1,63 

1.63 

1,62' 

1,6-2 

0,7 

0.19 

7 

1,92 

1.91 

1,91 

1,91 

4,90 

1,90 

1.89 

l.Si* 

0,8 

0,22 

8 

2,19 

2,19 

2,18 

2,18 

2,18 

2,17 

2.17. 

2,1»; 

0.9       , 

1 

0,25 

9 

2,47 

2,46 

2,46 

2,45 

2.45 

2,44 

2,44 

2.4^^ 

10 

2,74 

2,74 

2,73 

2,73 

2,72 

2,71 

2.71 

2,7u 

11 

3,02 

3,01 

3,00 

3,00 

2,99 

2,99 

2,98 

2,97 

1 

12 

3,29 

3,28 

3,28 

3.27 

8,26 

3,26 

3.25' 

3.24 

1 

13 

3,56 

3,56 

.  3.55 
*  3.82 

4,10 

3,54 

3,54 

3,53 

3.52 

3,51 

14 
fl5 

3.84 
4,11 

3,83 
4,11 

8,82 

4» 

3.81 
4.08 

3,80 

4,P7 

8,79 
4,06, 

3.78 

Proz.  Brix  von 

4.C«* 

12,5  bis  20,0     , 

16 
17 

4,39 
4,66 

4,38 
4,65 

4,37 
4.64 

4.36 
4,63 

4.35 
4,62 

4,34 
4,62 

4,33 
4,61, 

4,3S 

1 

4,6<» 

Zehntel 

Prozent  > 

18 

4,93 

4,93 

4,91 

4,91 

4,90 

4,89 

4.88 : 

4,87 

Grade 

Zucker 

19 

5,21 

5,20 

5,19 

5.18 

5,17 

5.16 

5.15 

5.14 

1 

20 

5.49 

5,84 

5,46 

5.45 

5,44 

^i,4S 

5.42 

5,41 

0,1»      I 

M3     1 

21 

5,76 

5,12 

5,74 

5,73 

5,71 

*,70 

5,69 

5,6;< 

0,2       L    0,05 

22 

6,03 

6,39 

6,01 

6,00 

5,99 

5.97 

5,96 

5,95 

0,8     ^ 

0,08 

28 

8,31 

6,66 

6.28 

6,27 

6,26 

6,24 

6.23 

6,22 

0.4 

0,11 

1 

24 

6,58 

6,94 

6,56 

6,54 

6,58 

6,52 

6,50! 

6.49 

0,5 

0,13     1 

25 

6,86 

6.47 

6,83 

6,82 

6,80 

6,79 

6J8 

6,7». 

0,6       j 

0,16     1 

26 

7,13 

7,75 

7,10 

7,09 

7,07 

7/>6 

7,05» 

7,ü3 

0,7        1 

0,19 

27 

7,41 

7,02 

7,38 

7,36 

7,85 

7.33 

7,32; 

7,30 

0,8 

0,21 

128 

7,68 

7,30 

7.65 

7,63 

7,62 

"  7,6^ 

7,59  ' 

7,5; 

0,9       ! 

0,24 

29 

7,96 

7,57 

7.92 

7,91 

7,89 

7,87 

7.06 
8,13' 

7,^ 
8.11 

V 

30 

8.23 

8,21 

8,20 

8,18 

8,16 

8,15 

31 

8,50 

8,49 

8,47 

8,45 

8,44 

8,42 

8,40 

8,39 

32 

8,78 

8,76 

•8,74 

8,73 

8,71 

8.69 

8,67 

8,66 

38 

9,05 

9,03 

9,02 

9,00 

8,98 

8,96 

8,94, 

8,93 

34 

9,38 

9,31 

9,29 

9,27 

9,25 

9,23 

9,221 

9,20 

85 

[    9,60 

9,56 

9,56 

9,54 

9,53 

9,51 

9,49 

9.47 

36 

9,88 

9.86 

9.84 

9,82 

9,'80 

9,78 

9,76! 

9,74 

37 

10.15 

10,13 

10,11 

10,09 

10,07 

10,05 

10.03  1  10,01 

38 

10,40 

10,38 

10,36 

10,34 

10.32 

10,30 

10,'2?< 

39 

10,68 

10,66 

10,64 

10,61 

10,59 

10,57 

10,5.'^ 
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kigzasatZi 


lendes   spezifiscli 

es  Ge^ 

wricht 
17.5 

19,0 

19,5 

20,0 

^  Grade 

1 

153 

16^ 

16,ö 

17,0 

18,0 

• 

18,5 

'     am 
PÄiari- 

L0635 

1,0657 

1,0678 

1,0700 

1,0722 

1,0744 

1,0766 

1,0788 

1,0811 

1,0833 

meter 

Ö.27 

0,27 

0.27 

0,27 

0,27 

0,27 

0,27 

0,27 

0,27 

0,^6 

0,S4 

0,54 

0,54 

0,53 

0,53 

0,53 

0,53 

0,53 

0,53 

0,53 

2 

y.81 

0,80 

0,80 

0,80 

0,80 

0,80 

0,80 

0,79 

0,79 

0,79 

3 

1.08   , 

1,07 

1,07 

1,07 

1,07 

1,06 

1,06 

1,06 

1,06 

1,06 

4 

1.34 

1,34 

1,34 

1,34 

1,33 

1,83 

1,33 

1,32 

1,32 

1,32 

5 

1,51 

1,61 

1,61 

ly60 

1,60 

1,60 

1,59 

1,59 

1,59 

1,58 

6 

1,88 

1,68 

1,87. 

1,87 

1,86 

1,86 

1,86 

1,85 

1,85 

1,85 

7' 

2.15 

2,15 

2,14 

2,14 

2,13 

2,13 

2,12 

2,12 

2,12 

2,11 

\       ^ 

i,42   , 

2,41 

2,41 

2,40 

2,40 

2,39 

2,39 

2,38 

2,38 

2,37 
2.64 

9 

2,69 

2,68 

2,68 

2,67 

2,67 

2,66 

2,65' 

2,65 

'2,64 

10 

2,95 

2,05 

2,94 

2,94 

2,93 

2,92 

2,92 

2,91 

2,91 

2,90 

11 

3,22 

3,22 

3,21 

3,20 

3,20 

3,19 

#,18 

3,18- 

3,17 

3,17 

12 

3,49 

8,49 

3,48 

3,47 

3,46 

3,46 

3,45 

3,44 

3,44 

3,43 

13 

^Jö 

3,75 

3,75 

3,74 

3,73 

3,72 

3,72 

3,71 

3,70 
3,^7 

3,69 

14 

4,03 

4,02 

4,02 

4,01 

4,00 

3,99 

3,98 

3,97 

3,96 

15       , 

4,30 

4,29 

4r,28 

4,27 

4,26 

4.26 

4,25 

4,24 

4,23 

4,22 

16 

4.57 

4,56 

4,65 

4,54 

4,53 

4,52 

4,51 

4,50 

4,49 

4,48 

17 

4M 

4,63   < 

4,82 

4,81 

4,80 

4,79 

4,78 

4,77 

4,76, 

r#,^,75 

18 

,  5,11 

5,10 

5,09 

5,08 

5,06 

5,05 

5,04 

5,03 

5,02.^ 

l4j.01 

1     ^^ 

.  5,38 

.    5,36 

5,3^ 

5.84 

5,38 

5,32 

5,31 

5,30 

5,29^ 

5^ 

20 

'  5,65 

5,611 

5,62 

5,61 

5,60 

5,59 

5,58 

5,56 

5,55^ 

^•^mP^ 

1     21 

5,91 

j    5,90 

5,89 

5,88 

5,87 

5,85 

5,84 

5,88 

5,82 

6,07 

|.    22 

6,18 

1    6,17 

6,16 

6,14 

6,18 

6,12 

6,11 

6,09 

6,08 

'     23 

6,45 

6,44 

6,43 

6,41 

6,40 

6,39 

6,37 

6,36 

6,35 

6,33 

'     24 

^,72 

«,71 
6.97 
7.24 

6,69 

6,68 

6,67 

6,65 

6,64 

6,63 

6,61 

6,60 

25 

6,99 

6,»6 

6,95 

6,93 

6,92 

6,90 

6,89 

6,88 

6,86 

26 

7,26 

7,23 

7,21 

7,20 

7,18 

7,17 

7,15 

7,14 

7,13 

27 

7.53 

7,51 

7,78 

7,50 

7,48 

7,47 

7,45 

7,44 

7,42 

7,40 

7,89 

28 

7.80 

7,77 

7,75 

7,73 

.7,72 

.  7,70 

7,68 
7,95 

7,67 

7,65 
7,92 

29 

- — ■ 

8,05 

8,03 

8,02  • 

8,00 

7,98 

7,97 

7,93 

80 

8,W 

8,82 
8,58 

8,80 
9,12 

8.30 

8,2? 

8,27 

8,25 

8,23 

8,21 

8,20 

8,18 

31 

8,57 

8,55 

8,53 

8,51 

8,50 

8,48 

8,46 

8,45 

32 

8,84 

8,82 

8,80 

8,78 

8,76 

8,75 

8,73 

8,71  ' 

33 

»,u 

9,1 0 

9,09 

9,07 

9,05 

9,03 

9,01 

8,99 

8,97  1 

1 

34 

9,41 
9,68 
9.95 
'  10,22 
10,49 

9,39 

9,66 

9,93 

l0,2O 

lO,46 

'      9,37 

9,36 

9,34 

9,31   ' 

9,30 

i,^8 

9,26 

9,24  1 

35 

9,64 
9,91 

9,62 
9,89 

9,60i 
9,87 

9,58 
9,85 

9,56 
9,83 

9,54 

9,81 

9,52 
9,79 

Ö,50  M 
9,77 

36 
87 

10,18 

10,15 

10,13 

10,11 

10,09 

10,07 

10,05 

10,03  1 

88 

1^*4. 

10,42 

10,40 

10,38 

10,36 

10,34 

1 

10,32 

10,29 

39 

.# 


12'* 


"^M 


/i^' 


Xr    -^5^^ — ^^^  .— I   Polari 


ZehnteKC.     Pi*ozeBt 
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Da  nach  der  obenstehenden  Zuckerbestimmung  von  diesen  19,8  ProzI 
Trockensubstanz  17,6  Proz.  au!  Zucker  entfallen,  so  ergibt  der  Unter! 
schied  zwischen  diesen  beiden  Zahlen  den  Gesamtgehalt  an  Nichtzucker; 

17,6  Proz.  Zucker, 
80,2      „      Wasser, 
2,2      „      Nichtzucker, 
lOOTo^oz^ 

Berechnung  des  Reinheitsquotienten  (s.  S.  160).  Wert 
zahl.  Unter  Heranziehung  der  vorstehenden  Zahlen  wfirde  sich  fu 
den  untersuchten  Rübensaft  berechnen: 

19,8  (Trockensubstanz)  :  17,6  (Zucker)  =  100  :  x^ 
der  wirkliche  Quotient  x  zu  88,9;  legt  man  dagegen  die  Angabe  dei 
Brix-Spindel  bei  17,50C.  =  20,2°  (8.  174)  als  Zahl  für  Trocken 
Substanz  zu  Grunde,  so  erh&lt  man 

20,2  :  17,6  =  100  :  x, 
den  scheinbaren  Quotienten  x  =  87,1. 

Selbstverständlich  ist  die  erstere  Zahl  die  richtige,  die  letztere  im 
dessen,  weil  schneller  zu  ermitteln,  die  in  der  Praxis  am  meisteo 
benutzte.  Es  ist  einleuchtend,  dals  ein  Saft  um  so  besser  sein  muls^ 
je  grölser  sein  Quotient  oder  seine  „Reinheit^. 

Multipliziert  man  die  für  den  Zuckergehalt  eines  Saftes  g'efundene 
Zahl  mit  dem  Betrage  seines  Quotienten  und  dividiert  (lediglich  zur 
Verkleinerung  der  Zahl)  durch  100,  so  erhält  man  die  sogenannte 
Wertzahl,  und  zwar,  Je  nachdem  man  die  Zahl  für  den  wirklichen 
oder  den  scheinbaren  Quotienten  benutzte,  eine  scheinbare  oder  einej 
wirkliche  Wertzahl^). 

Dem  oben  als  Beispiel  benutzten  Rübensaft  von  17,6  Proz.  Zucker- 
gehalt, 87,1  scheinbarem  und  88,9  wirklichem  Quotienten  wftrde  dem- 
nach eine  scheinbare  Wertzahl  zukommen  von 

100       -  ^^•^^' 

eine  wirkliche  Wertzahl  von 

17.6  X  88.9 

100      =  '^'^*- 

Wenn  eine  Fabrik  nach  den  durch  eigene  Erfahrungen  gewonneneu 
Vergleichen  festgestellt  hat,  welche  Ausbeute  sie  aus  Rüben  von  be- 
stimmter Wertzahl  erzielen  konnte,  so  ist  ihr  durch  die  Ermittelung 
solcher  Zahlen  die  Möglichkeit  gegeben ,  die  Ausbeute  und  die  Ver- 
arbeitungswürdigkeit beliebiger  Rüben  annähernd  vorher  schätzen  and 
beurteilen  zu  können. 


^)  Stammer,   Lehrbuch  d.  Ztickerfabrlkation ,    II.  Aufl.,   S.  143.     Di(^ 
„Wertzahl"  wird  in  der  Praxis  nur  noch  sehr  spärlich  benutzt. 
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D.     Bestimmung  des  Salsgehaltes. 

Man  ermittelt  den  Salzgehalt  auch  hier  sumeist  unter  Zuhilfe- 
nahme der  konzentrierten  Schwefelsäure  (S.  126).  Die  Methode  erleidet 
nur  die  durch  den  grötseren  Wassergehalt  der  in  Frage  stehenden 
Stoffe  bedingte  Abänderung,  dals  man  zunächst  auf  dem  Wasserbade 
la.  Fig.  70,  S.  126)  den  grötsten  Teil  des  Wassers  verdampft  und  dann 
erst,  nachZufügnng  einiger  Tropfen  konzentrierter  Schwefelsäure,  durch 
stärkeres  Erhitzen  Verkühlung  und  darauf  in  der  Muffel  vollständige 
Veraschung  bewirkt. 

■  Die  anzuwendende  Menge  hängt  von  der  Natur  des  zu  untersuchenden 
Stoffes  ab;  mit  10  bis  20  g  reicht  man  in  den  meisten  Fällen  aus. 
Sind  die  Flüssigkeiten  sehr  dünnflüssig,  mithin  wenig  am  Glase  an- 
bäDgend,  so  kann  man  sie  auch  wohl  unter  späterer  BerQcksichtigung 
des  spezifischen  Gewichtes,  anstatt  zu  wägen,  mit  der  Pipette  abmessen ; 
ist  das  nicht  der  Fall ,  so  kommt  man  richtiger  und  unter  Ersparung 
der  Umrechnung  auf  Gewicht Bverhältnisse  zum  Ziele,  wenn  man  wägt 

Falst  das  Platinschälchen  die  ganze  erforderliche  Menge  nicht  mit 
einem  male,  so  bringt  man  die  in  einem  Gläschen  abgewogene  Substanz 
allmihlich  zur  Verdampfung.  Die  letzten  dem  Gläschen  anhängenden 
Reste  mflssen  natürlich  mit  destilliertem  Wasser  nachgespült  werden. 

BeispieL  Yen  dem  mehrerwähnten  Rübensaft  wurden  abgewogen : 

Schälchen  -f  Rübensaft     22,7664  g, 

Schälchen    .     .     .     .     .     12,5634  g, 

Rübensaft     10,2030  g. 

Nach  yölligem  Weilsbrennen  in  der  Muffel  wog: 

Schälchen  mit  Salzen     .     12,6195  g, 

Schälchen 12,5684  g, 

0,0561g," 
abzüglich  ^/lo  des  Gewichtes  —  0,0056  g, 
"Salze  O^Oö^r 
10,2030  :  0,0505  =  100  :  ä", 
X  =  0,49  Proz.  Salze. 
Es  ergibt  sich  danach  die  Zusammensetzug  des  Rübensaftes  wie 
nachstehend: 

17,60  Proz.  Zucker, 

80,20      „      Wasser, 

0,49      „      Salze, 

IjTl      ^      organischer  Nichtzucker, 
100,00  ProzT 
Soll  die  „Schwefelsäuremethode"   vermieden  werden,  so  wird  der 
Saft  eingedampft,   verkohlt,  mit  Wasser  ausgezogen  und  genau  nach 
der  auf  S.  163  beschriebenen  Methode  weiter  behandelt. 
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E.    Die  Bestimmung  des  Invertsuokergelialtes. 

Zu  einer  Besümmung  von  Invertzucker  in  den  stets  alkaUsch 
gehaltenen  Dünnsäften  der  Bübenzuckerfabriken  liegt  keine  Yeran- 
lassung  vor,  dagegen  zeigt  der  Rohsaft  (DiSusionssaft) ,  namentlich  ein 
solcher,  welcher  aus  Rüben  gewonnen  ist,  die  unter  ungünstigen  Witte- 
rungsverhältnissen  gewachsen  oder  in  den  Mieten  bereits  angegriffen 
worden  sind,  nicht  selten  eine  mehr  oder  weniger  starke  reduzierende 
Wirkung  auf  Fehlin gsche  Lösung.  Dieselbe  wird  im  wesentlichen 
auf  stattgehabte  Veränderung  des  Rohrzuckers  zu  Invertzucker  zurück- 
zuführen sein,  und  bei  der  quantitativen  Bestimmung  wird  man,  in 
der  Unkenntnis  über  etwaige  andere,  an  der  Zersetzung  der  Kupfer- 
lösung sich  beteiligende  Stoffe,  eine  auftretende  Reduktion  auf  Invert- 
zucker allein  beziehen  und  als  solchen  berechnen  müssen. 

Die  Bestimmung  selbst  ist  für  den  Fabrikbetrieb  nicht  unwichtig, 
man  führt  sie  am  besten  nach  einer  von  Glaassen  ausgearbeiteten 
Vorschrift  mittels  der  S.  103  beschriebenen  Titriermethode  aua^J. 

Man  bedarf  dazu  einer  reinen  Zuckerlösung,  welche  in  '50  ccm 
1  g  Rohrzucker  enthält  (10  g  reinen  Zucker  mit  Wasser  zu  500  ccm 
Flüssigkeit  gelöst)  und  einer  0,2procentigenlnvertzuckerlö8un^,  welche 
man  erhält,  wenn  man  10  ccm  der  nach  S.  88  invertierten  Rohrzucker- 
lösung (9,5  g  auf  100  ccm  Flüssigkeit)  zu  500  ccm  Flüssigkeit  Terdünnt 
1,0  ccm  derselben  enthält  dann  0,002  g  Invertzucker. 

Zur  Titerstellung  der  Fehling sehen  Lösung  milst  man  in  einen 
Becherkolben  von  250  ccm  Fassungsraum  10  ccm  derselben  (5,0  ccm 
Lösung  „FP  und  5,0  ccm  Lösung  n^^I*^)  genau  ab,  setzt  50  ccm  der  reinen 
Zuckerlösung  (=  1*0  g  Zucker,  entsprechend  dem  ungefähren  Zucker- 
gehalt von  10 ccm  Diffusionssaft,  welche  demnächst  zur  Untersuchung 
verwendet  werden)  hinzu,  erhitzt  zum  Kochen,  titriert  mit  der  0,2  pro- 
zentigen  In vertzuckerlösung ,  genau  wie  S.  103  angegeben,  und  stellt 
durch  sorgfältige  Wiederholung  den  Verbrauch  an  Invertzuckerlösung 
genau  fest. 

Von  dem  zu  untersuchenden  Diffusionssafte  fällt  man  100  ccm 
mit  10 ccm  Bleiessig  in  bekannter  Weise  und  filtriert,  oder  man  ver- 
wendet, wenn  vorhanden,  den  gleichartigen  Rest  der  zur  Polarisation 
benutzten  Flüssigkeit. 

55  ccm  dieses  Filtrates  =  50  ccm  des  ursprünglichen  Diffuaions- 
Saftes  werden  in  einen  250 -ccm -Kolben  abgemessen  und  mit  so  ^el 
einer  Lösung  von  kohlensaurem  Natron  versetzt,  bis  alles  Blei  aus- 
gefällt ist.  Dann  wird  zur  Marke  aufgefüllt,  gemischt  und  filtriert 
50  ccm  dieses  Filtrates  =  10,0  ccm  des  ursprünglichen  Saftes  werden 
zu  10  ccm  frisqh  gemischter  Fehling  scher  Lösung  in  den  Becher- 
kolben  gebracht,  zwei  Minuten  lang  in  vorgeschriebener  Weise  gekocht 

0  Glaassen,  Deutsche  Zuckerindustrie  1891,  S.  294;  1893,  8.  338. 
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oüd  dann   mit    der  luYertznckerlöBung  in  gleicher  Weise  wie    oben 
titriert 

Enthielt  der  geprüfte  Saft  Invertzucker,  bo  war  durch  denselben 
an  geinsser  Anteil  der  Fehlin gschen  Lösung  reduziert  worden,  und 
demgem&Is  muls  bei  der  nachfolgenden  Titration  der  Verbrauch  an 
titrierter  Invertzuckerlösung  ein  entsprechend  geringerer  sein. 

Eine  einfache  Berechnung  l&Ist  aus  den  gewonnenen  Zahlen  den 
Gebalt  an  Invertzucker  im  Saft  leicht  finden. 

Beispiel  Es  bedurften  lOccm  Fehlingscher  Lösung  bei  der 
Titerstellung  bis  zur  völligen,  durch  die  Prüfung  mit  Blutlaugensalz 
angezeigten  Beduktion  21,9  ccm  der  Invertzuckerlösung,  von  welcher 
1,0  ccm  =  0,002  g  Invertzucker  enthielt. 

*  Die  Titration  des  wie  vorgeschrieben  behandelten  Diffusionssaftes 
(=  10  ccm  Saft)  erforderte  15,7  ccm. 

Mithin  sind  21,9  —  15,7  =  6,2  ccm  Invertzuckerlösung  weniger 
Terbrancht,  also  6,2  X  0,002  =  0,0134  g  Invertzucker  in  der  unter- 
sncbten  Saftmenge  vorhanden  gewesen.  Der  Prozentgehalt  im  Diffu^ 
noüBsaft  beträgt  demnach  das  Zehnfache  =  0,124  Proz. 

F.    Bestimninng  der  Earbe. 

Die  Ausführung  dieser  Untersuchung  s.  unter  1.  F.  S.  138  und 
2.  G.  &  165. 

Bei  sehr  hellen  Flüssigkeiten  nimmt  man  anstatt  des  Normalfarbe- 
glases, welches  bekanntlich  aus  zwei  gleich  gef&rbten  Glasplatten  ge- 
bildet wird,  nur  eine  derselben  und  verdoppelt  infolge  dessen  die  ab- 
gelesene MillimeterzahL 

Auch  hier  bezieht  man  am  besten  die  gefundenen  Zahlen  auf 
100  Gewichtsteile  reinen  Zuckers,  indem  man  zugleich  die  Zucker- 
bestimmnng  der  betreffenden  Flüssigkeit  ausführt 

Man  kann  indessen  die  Farbe  auch  auf  die  Aräometeranzeige 
der  geprüften  Flüssigkeit  beziehen,  muls  dann  aber  bei  Bestimmungen, 
velche  miteinander  verglichen  werden  sollen,  stets  gleiche  spezifische 
Gewichte  und  gleiche  Temperaturen  einhalten,  beziehungsweise  die 
betreffenden  Lösungen  auf  dieselben  bringen. 

Welche  Art  der  Berechnung  man  übrigens  auch  wählt,  immer  ist 
^  erforderlich ,  um  die  gewonnenen  Zahlen  für  alle  Fälle  vergleichbar 
^  machen,  der  Zahlenangabe  hinzuzufügen,  ob  sich  dieselbe  auf 
100  Gewiohtsteile  reinen  Zucker,  oder  auf  eine  und  welche  Aräometer- 
»Meige  bezieht. 

G.    Bestimmiuig  der  Alkalität. 

IHeselhe  wird  im  Laboratorium  genau  so  ausgeführt,  wie  unter 
^  H.  S.  166  angegeben ,  indem  man  50  ccm  mit  Zehntelnormalsäure 
^^ert  Die  Angabe  geschieht  bei  Dünn  saften  stets  al8„Kalkalkalität". 
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Da  die  Titrationen  in  der  Fabrik  fast  immer  in  heilsen  Flüssig- 
keiten vorgenommen  werden,  so  ist  es  ratsam,  auch  im  Laboratoriniu 
die  zu  titrierenden  S&fte  in  heilsem  Zustande,  auf  60  bis  70<>C.  an- 
gewärmt, zu  untersuchen.  Die  Ergebnisse  sind  dann  yergleichbar ,  da 
die  Temperaturverhältnisse  die  Reaktion  gegen  Ende  des  Titriere ns 
immerhin  etwas  beeinflussen. 

An  Stelle  der  Lackmusfarbe  werden  hier  als  Indikator  besser 
andere  organische  Farbstoffe:  Phenolphtalein,  Rosolsäure  oder 
Gorallin  benutzt.  Diese  Präparate  müssen  chemisch  rein  sein  und 
werden  in  alkoholischer  Lösung  angewendet.  Sie  werden  yon  alku- 
lischen  Flüssigkeiten  intensiv  rot  gefärbt;  nach  Zusatz  von  Säuren 
und  bei  dem  geringsten  Überschuls  derselben  wird  die  mit  Phenol- 
phtalein versetzte  Flüssigkeit  farblos,  die  mit  Rosolsäure  oder  Gorallin 
vermischte  gelb  gefärbt 

Bei  Alkalitätsbestimmungen  titriert  man  also  mit  diesen  drei  Indi- 
katoren auf  das  Verschwinden  der  roten  Färbung,  eine  Erschei- 
nung, welche  auch  bei  Lampen-  oder  Gasbeleuchtung  gut  erkennbar  ist, 
während  unter  gleichen  Verhältnissen  die  Veränderung  der  Lackmus« 
färbe  sich  viel  schwieriger  unterscheiden  lätst. 

Die  damit  erhaltenen  Resultate  weichen  unter  sich  und  von  den 
mit  Anwendung  von  Lackmus  erhaltenen  um  ein  Geringes  ab ,  mau 
darf  deshalb  bei  vergleichenden  Untersuchungen  nicht  mit  dem  Indi- 
kator wechseln. 

Von  den  drei  oben  genannten  Farbstoffen  verdient  nach  den  Unter- 
suchungen von  Herzfeld  das  Phenolphtalein  den  Vorzug^).  Seine 
Verbindung  mit  Kali  oder  Kalk  wird  schon  durch  die  allersch wachsten 
Säuren  zerlegt,  welche  die  Verbindungen  der  Rosolsäure  unter  Um- 
ständen noch  unzersetzt  lassen.  Die  Phenolphtaleinreakiion  ist  des- 
halb am  empfindlichsten  und  hat  auch  wohl  den  schärfsten  und  auf- 
fälligsten Farbenwechsel. 

Bei  den  Jetzigen  Scheidungs verfahren  pflegt  man  die  Saturation 
nach  der  durch  Titrierung  gefundenen  Alkalität  zu  regeln  und  bedarf 
zu  diesem  Zwecke  eines  Apparates,  welcher,  mit  allen  Erfordernissen 
versehen,  dem  Arbeiter  in  der  Fabrik  selbst  zur  schnellen  Kontrolle 
seiner  Tätigkeit  in  die  Hand  gegeben  werden-  kann.  Einen  solchen 
Apparat  —  es  sind  deren  in  mehrfachen  Formen  vorhanden  —  zeigt 
Fig.  81. 

Anstatt  der  zehntelnormalen  Säure  gibt  man  dem  Arbeiter  zweck- 
mäfsiger  eine  Probesäure,  deren  Gehalt  so  gestellt  ist,  dats  1,0 ccm 
derselben  0,01  g  Ätzkalk  anzeigt,  wodurch  die  Berechnung  erheblich 
vereinfacht  wird.  Bei  Anwendung  von  10  com  Saft  gibt  dann 
die  Zahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  Säure  sofort  die  gesucht« 
Alkalität  in  zehntel  Volumprozenten  Ätzkalk. 

*)  Herzfeld,  Zeitschrift  1893,  S.  631. 
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Gebraucht  man  z.  B.  zu  10,0  ccm  Saft  yon  der  ersten  Saturation 
2,1  ccm  solcher  Probesäure,  so  besitzt  derselbe  eine  Kalkalkalität  von 
i),21  Proz.  1). 

Bei  der  zweiten  oder  dritten  Saturation,  wo  die  Alkalität  bereits 
wesentlich  —  auf  0,02  oder  0,03  Proz.  —  heruntergebracht  worden  ist, 

Ti^    81. 


gibt  man   dem  Arbeiter  eine  noch  um  das  Zehnfache  verdünnte  Säure, 
von  welcher  also  1,0  ccm  =  0,001  Ätzkalk  entspricht  2).    Hier  zeigt  die 


*)  Man    stellt  eine  derartige    Probesäure    her  durch   Verdünnung    von 
'"0,0 ccm  Normalsäure  mit.  180,0  ccm  destilliertem  Wasser. 

100,0  ccm  Normalsäure,  entsprechend  2,80  g  Kalk, 
mit  180,0  ccm  Wasser  verdünnt, 

geben  280,0  ccm  Probesäure,  entsprechend  2,80  g  Kalk, 

280,0  :  2,80  =  1,0  :  .r,  ^ 

X  ~  0,01  g  Kalk. 

Bei  Mehrbedarf  verdünnt  man   10  Liter  Normalsäure  mit  18   Liter  Wasser. 
*)    Man    stellt   sie   durch   Verdünnung    von    100  ccm    Normalsäure    mit 
-700 ccm    Wasser    dar,    in   gröfserer    Menge    durch    Zusammenmischen    von 
1,0  Liter  Normalsäure  und  27  Liter  Wasser. 
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Zahl  der  yerbrauchten  Kubikzentimeter  bei  10,0  com  Saft  also  himdertstel 
Volumprozente  Ätzkalk  an. 

Der  Titrierapparat  S.  189  besteht  in  seinen  Hauptteilen  aus  einer 
Bürette  a  nebst  Yorratsgef&Is  a^  für  die  Probesfture,  einer  Bürette  b  für 
die  Indikatorlösung  und  einer  Vorrichtung  c  zum  Filtrieren  der  traben 
Saftproben.  Die  Verbindung  zwischen  a  und  a^  wird  durch  eine  Heber- 
röhre d  bewerkstelligt,  deren  längerer  Schenkel  dicht  über  dem  Boden 
Ton  a^  endet,  während  der  kürzere  derartig  in  die  Bürette  eingeschmol- 
zen ist,  dals  er  mit  dem  Nullpunkte  derselben  abschneidet.  Darob 
einen  Druck  auf  den  Gummiball  e  steigt  die  Säure  in  der  Röhre  in  die 
Höhe  und  füllt  die  Bürette  bis  über  den  Nullpunkt.  Der  Überschals 
flietst,  sobald  der  Druck  aufhört,  selbsttätig  durch  die  Hebervorrichtang 
Fig.  82.  g^n&u  bis  zum  Nullpunkte  in  die  Flasche  zurück.  Eine 
kleine,  in  der  oberen  Erweiterung  der  Bürette  angebrachte 
Öffnung  vermittelt  den  erforderlichen  Nachtritt  der  Laft 
Die  Bürette  ist  dann  ohne  weiteres  genau  auf  0  eingestellt, 
sie  falst  (in  zwei  Terschiedenen  Gröfsen)  entweder  5  oder 
10  ccm,  in  Zehntel  geteilt,  und  ist  zum  Ablassen  mit 
Quetschhahn  und  Glasspitze  yersehen.  Man  filtriert  den 
Saft  in  kleine  Mafsgefälse  yon  genau  10  ccm  Inhalt,  ent- 
leert dieselben  in  flache  Schälchen  von  Porzellan  oder  weils- 
emailliertem  Eisen,  fügt  einige  Tropfen  Farbstofflösang  aus 
der  Quetschhahnbürette  h  hinzu  und  titriert  in  üblicher 
Weise;  bei  Lackmuszusatz  bis  zum  Erscheinen,  bei  Rosol- 
säure  oder  Phenolphtalein  bis  zum  dauernden  VerschwindeD 
der  roten  Färbung. 

Wenn  man  bei  der  Herstellung  der  Probesäure  einen 
kleinen  Teil  des  Verdünnungswassers  durch  alkoholische 
Lösung  Yon  Phenolphtalein  ersetzt,  so  erhält  man  eine 
farblose  Flüssigkeit,  welche  beim  Zusatz  zu  alkalischem 
Saft  denselben  anfänglich  und  so  lange  rot  färbt,  bis  der 
Punkt  der  Neutralisation  erreicht  und  eine  Spur  Säure  überschüssig  ist. 
Einen  einfachen,  ab^r  sehr  brauchbaren  Apparat  zu  Alkalitäts- 
bestimmungen  mittels  solcher  „Indikatorsäur e**  zeigt  Fig.  82,  eine 
„Meisröhre",  welche,  vonVivien  in  Frankreich  eingeführt  und  nach 
ihm  benannt,  auch  bei  uns  Anwendung  gefunden  hat.  Sie  ist  lediglich 
für  den  Arbeiter  auf  der  Saturationsstation  bestimmt  und  erfordert 
aulserdem  nur  ein  mit  Ablalsyorrichtung  versehenes  Gefäls  für  die 
Probesäure,  am  besten  eine  grolse  Heberspritzflasche,  wie  sie  Fig.  58, 
S.  110  zeigt.  Um  dem  Arbeiter  eine  tunlichst  schnelle  Prüfung  za 
ermöglichen  und  ihm  zu  grolse  Sorgfalt  beim  Zusatz  der  Säure  zu 
ersparen,  wird  die  Probesäure  (1,0 ccm  =  0,001  g  Kalk)  noch  mit  der 
gleichen  Menge  Wasser  verdünnt ,  so  dafs  unter  allen  Umständen  ein 
reichlicher  Zusatz  erforderlich  ist,  ohne  dals  einige  Tropfen  mehr  oder 
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weniger  das  Endergebnis  beeinflussen.  Dieser  Verdünnung  der  Säure 
Rechnung  tragend,  ist  die  „Mels röhre*'  derart  geteilt  und  bezeichnet, 
dals  jeder  Teilstrich  tatsächlich  2,0  ccm  falst,  aber  nur  1,0  ccm  ab- 
lesen lälst. 

Der  unter  dem  Nullpunkte  befindliche  Raum  falst  genau  10  ccm 
nnd  wird  bei  Ausführung  der  Prüfung  mit  zuvor  filtriertem  Saft  gefüllt, 
worauf  aus  der  Heberspritzflasche  so  lange  Probesäure  hinzugefügt 
wird,  bis  die  anfänglich  entstandene  rote  Farbe  eben  wieder  yer- 
sehwindet.  Zwischen  jedem  Zusatz  von  Säure  verschliefst  man  die 
Röhre  mit  dem  Daumen  und  schüttelt  durch.  Die  schliefslich  an  der 
Meisröhre  abgelesene  Zahl  gibt,  wie  leicht  ersichtlich,  den  Verbrauch 
an  unverdünnter  Probesäure  zu  10  ccm  Saft  in  Kubikzentimetern  an 
und  damit  ohne  weiteres  die  Kalkalkalität  des  geprüften  Saftes  in 
Irnndertstel  Volumprozenten  i), 

H.     Bestimmung  des  Kalkgehaltes, 

Die  in  den  Dünnsäften  vorhandene  Gesamtmenge  an  Kalk 
(Calciumoxyd)  ermittelt  man  zum  Zwecke  der  Betriebsüberwachung, 
wie  im  Dicksaft,  am  einfachsten  und  schnellsten  durch  Titration  mit 
alkoholischer  Seifenlösung. 

Unter  Verwendung  von  20  ccm  Saft  verfährt  man  genau  nach  den 
S.  169  u.  f.  gegebenen  Vorschriften;  die  Anzahl  der  verbrauchten 
Kubikzentimeter  Seifenlösung,  durch  2  dividiert,  zeigt  ohne  weitere 
Rechnung  hundertstel  Volumprozente  Calciumoxyd  in  dem  untersuchten 
Dünnsaft  an. 

Aufbewahrung  von  Saftproben.  Man  kommt  bisweilen  in 
die  Lage,  frische  Saftproben  einige  Zeit  aufbewahren  zu  müssen,  ehe 
die  Untersuchung  begonnen  werden  kann,  und  hat  dann  Vorsorge  zu 
treffen,  der  unter  gewöhnlichen  Umständen  sehr  bald  eintretenden  Zer- 
setzung solcher  Flüssigkeiten  vorzubeugen. 

Das  zu  diesem  Zwecke  am  besten  sich  eignende  Mittel  ist  ein. 
Zusatz  von  Bleiessig.  Man  bringt  den  betr.  Saft*  in  einen  mit 
Teilung  versehenen  Meiszylinder  von  passender  Gröfse,  bestimmt  seine 
Menge,  fügt  den  zehnten  Teil  derselben  an  Bleiessig  hinzu  und  mischt. 


*)  Man  erhält  die  bierzn  erforderliche  „Indikatorprobesäure**,  wenn 
man  mittels  einer  Mefapipette  17,85  (rund  18,0  ccm)  Normalach wefelsäure 
in  einen  Literkolben  abmifst,  zunächst  etwa  500  ccm  Wasser ,  sodann  25  ccm 
alkoholischer  Phenolphtaleinlösung  hinzufügt,  bis  zur  Marke  mit  YTasser  auf- 
taut und  mischt. 

Die  Haltbarkeit  dieser  sehr  verdünnten  Lösung  ist  begrenzt;  es  bilden 
rieh  nach  einiger  Zeit  leichte  flockige  Ausscheidungen.  Über  einen  acht- 
tägigen Bedarf  sollte  man  deshalb  die  Mischung  nicht  vorrätig  halten,  wenn 
auch  die  anderwärts  beobachtete  »Essigbildung"  nach  unseren  Erfahrungen 
nicht  zu  befurchten  ist. 
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Unter  gutem  Yerschlats  vermag  man  einen  so  behandelten  Saft  14  Tage 
und  länger  anfzubewabren ,  ohne  dals  eine  Zersetzung  und  somit  ein 
Rückgang  der  Polarisation  eintritt. 

Ist  Bleiessig  nicht  zulässig  oder  die  Vermehrung  des  Volnmens 
nicht  wünschenswert,  so  setzt  man  dem  Safte  eine  kleine  Menge 
kristallisierten  Quecksilberchlorids  (Sublimat)  zu,  welches  sich  löst 
und  eine  Zersetzung  der  Saftbestandteile  mindestens  zwei  bis  drei 
Tage  lang  yerhindert.  £s  genügt  zu  diesem  Behuf  ein  Zusatz  yoq 
0,01  g  auf  je  1 00  ccm  Saft.  Die  Zusammensetzung  desselben  und  die 
Ergebnisse  der  späteren  Untersuchung  auf  Zucker,  Remheit,  Asche- 
gehalt u.  s.  w.  werden  für  praktische  Zwecke  durch  diesen  kleinen 
Betrag  nicht  beeinträchtigt. 

Auch  der  Formaldehyd,  bezw.  die  Formaldehydlampe  von  T ollen > 
sind  zu  diesem  Zwecke  in  hohem  Grade  brauchbar  (Zeitschr.  1895. 
S.  527  bis  529). 


4.     Absüfs-   und   Ablaufwässor. 

Die  Untersuchung  der  Absüfswässer  —  von  den  Filtern,  dcD 
Diffuseuren ,  den  Osmoseapparaten  und  dergleichen  —  sowie  der  Fall- 
wässer, Kondensations-  und  Brüdenwässer  beschränkt  sich  fast  stets 
auf  die  Feststellung,  ob  und  wie  yiel.  Zucker  darin  enthalten.  Man 
überwacht  damit  den  Gang  der  Fabrikation  in  Bezug  auf  etvaige 
Zuckerrerluste. 

Gelegentlich  kann  die  Bestimmung  des  Gehaltes  an  Trockensul)- 
stanz  behufs  Ermittelung  des  Reinheitsquotienten  erforderlich  sein.  Mao 
erhält  durch  diese  Zahl,  welche  auch  noch  durch  die  Bestimmung  des 
Salzgehaltes  vervollständigt  werden  kann,  einen  richtigeren  Mafsstab 
für  die  Beurteilung  solcher  Flüssigkeiten,  als  die  alleinige  Kenntnis 
ihres  Zuckergehaltes  an  die  Hand  zu  geben  vermag. 

Da  der  Prozentgehalt  an  festen  Stoffen  den  Verhältnissen  gem&fs 
und  unter  gewöhnlichen  Umständen  sich  hier  immer  nur  in  äulserst 
niedrigen  Grenzen  halten  wird,  so  muTs  demzufolge  in  den  meisten 
Fällen  die  zur  Analyse  zu  verwendende  Menge  entsprechend  ver- 
grölsert,  die  Untersuchungsmethode  selbst  etwas  geändert  werden. 

A.     Bestimmung  des  Zuckergehaltes« 

a)    Qualitative  Prüfung. 

Zum  Nachweis  kleiner  Mengen  Zucker  bedient  man  sich  der  auf 
S.  5  erwähnten  Reaktion  mit  cc-Naphtol  (Alpha -Naphtol). 

In  einem  Reagenzglase  werden  2  ccm  der  zu  prüfenden  Flüssigkeit 
zunächst  mit  fünf  Tropfen  einer  20prozentigen  alkoholischen  oc-Naphtol- 
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lösung,  sodann  mit  lOccm  chemisch  reiner,  konzentrierter  Schwefel- 
säure Tersetzt  und  dnrch  Schütteln  gut  durchgemischt. 

Für  h&ufig  vorkommende  Prüfungen  versieht  man  die  hetr.  Gläser 
mit  zwei  entsprechenden  Marken  und  benutzt  für  die  a-Naphtollösung 
zweckmälsig  ein  sogenanntes  Tropfglas. 

Es  igt  durchaus  nötig,  dals  der  Zusatz  der  Reagentien  in  der 
oben  angegebenen  Folge  stattfindet,  da  andernfalls  auch  bei  Abwesen- 
heit von  Zucker  eine,  wenn  auch  schwache  Farbenerscheinung  in  dem 
Gemische  auftritt 

Enthielt  die  geprüfte  Flüssigkeit  Zucker,  so  färbt  sich,  je  nach 
der  Menge  desselben,  die  Flüssigkeit  in  ganz  kurzer  Zeit  tief^iolett  bis 
ganz  hellrosa. 

Bei  einem  Gehalt  von  0,1  Proz.  Zucker  wird  die  Färbung  so  tief, 
dals  die  Flüssigkeit  in  dem  Reagenz^lase  völlig  undurchsichtig  erscheint, 
bei  0,01  Proz.  Gehalt  gleicht  die  Farbe  etwa  der  eines  hellen  Rotweins, 
bei  0,001  Proz.  ist  die  ganze  Mischung  noch  lebhaft  gerötet. 

Bei  einiger  Übung  wird  man  imstande  sein,  den  Zuckergehalt 
je  nach  der  Tiefe  der  entstandenen  Färbung  annähernd  auch  seiner 
Menge  nach  abzuschätzen. 

Die  Reaktion  tritt  bei  Gegenwart  von  Salpetersäure  nicht  ein, 
die  benutzte  Schwefelsäure  muls  deshalb  chemisch  rein  und  auch  das 
Betriebswasser,  welches  zum  AbsÜlsen  u.  s.  w.  benutzt  wurde,  frei  von 
Salpetersäure  sein.  Die  gewöhnlich  im  Fluls-  und  Grundwasser  vor- 
kommenden organischen  Stoffe,  auch  Ealksalze,  Ghloralkalien  und  das 
im  Eondensationswasser  stets  reichlich  vorhandene  Ammoniak  beein- 
Ooflsen  die  Reaktion  nicht  i). 

b)    Quantitative  Bestimmung. 

Bei  gewöhnlichen  Absülswässern  milst  man  in  ein  trockenes  Mats- 
kölbchen  50ccm  Flüssigkeit  ab,  setzt  Bleiessig  bis  zur  zweiten  Marke 
(5,0 com)  hinzu,  mischt,  filtriert  und  polarisiert.  Die  Berechnung  ist 
nach  S.  172  vorzunehmen. 

Bei  sehr  zuckerarmen  Flüssigkeiten  kann  man  folgendermatsen 
verfahren:  250 ccm  Ablaufwasser  werden  unter  Zusatz  einiger  Tropfen 
Natriumkarbonatlösung  oder  Kalkmilch  (zur  Vermeidung  von  Säure- 
bildung)  auf  dem  Wasserbade  in  einer  Porzellan  schale  bis  auf  etwa 
50 ccm  eingedampft,  der  Rest  wird  unter  sorgfältigem  Nachspülen  in 
ein  100-ccm-Kölbchen  gebracht,  mit  einigen  Tropfen  Phenolphtalein- 
lösung  und  darauf  mit  so  viel  verdünnter  Essigsäure  versetzt,  bis  die 
Pote  Färbung  eben  wieder  verschwunden,  der  an  die  Base  gebundene 
Zucker  somit  wieder  frei  geworden  und  die  alkalische  Reaktion  wieder 
aufgehoben  ist  Man  klärt  mit  einigen  Tropfen  Bleiessig,  füllt  bis  zur 
Marke,  mischt,  filtriert  und  ermittelt  im  Filtrate  dessen  Drehung. 

0  Muller  u.  Ohlmer,  Deutsche  Zuckerindustrie  1892,  Nr.  12. 

Frflhling,  Anleitung.  ]3 
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Beispiel  250  ccm  Absülswasser,  wie  vorstehend  behandelt,  er 
gaben  1,5^  Ablesung  (deutsche  Apparate): 

1,5  X  0,260  =  0,39  Zucker. 

250  :  0,39  =  100  :  x, 

X  =  0,156  Proa.  Zucker. 

Eine  Umrechnung  der  so  erhaltenen  Volumprozente  auf  Gewichts 
Prozente  kann,  weil  ohne  praktischen  Nutzen,  unterbleiben. 

B.    Bestimmung  des  Wasser-  und  NiohtBUOkergehaltes. 

Man  verwendet  100  oder  200  ccm  FlOssigkeit,  verdampft  dei 
grölsten  Teil  des  Wassers  in  einer  Porzellanschale  auf  dem  Wasserbad 
und  bringt  erst  den  hier  verbleibenden  Rest  unter  sorgfältigem  Nacl^ 
spülen  mit  wenig  Wasser  auf  das  wie  unter  2.  C.  S.  159  vorbereitet 
Sandschälchen.  Die  weitere  Behandlung  erfolgt,  wie  dort  angegebeij 
Die  für  Trockensubstanz  erhaltene  Zahl  wird  in  bekannter  Weise  z\i 
Ermittelung  des  Reinheitsquotienten  benutzt. 

C.     Bestimmung  des  Salzgehaltes. 

Auch  hier  verwendet  man  100 ccm  Flüssigkeit,  welche,  in  ein 
Porzellanschale  pipettiert,  auf  dem  Wasserbade  bis  auf  ein  geringe 
Volumen  eingedampft  werden  und  sodann  im  Platinsch&lchen  zn| 
völligen  Verdampfung  gelangen.  Der  schlielslich  verbleibende  Refl 
wird  nach  2.  D.  S.  162  behandelt. 

Absufs spindein.  Zur  Überwachung  der  Absülsarbeit  inoet 
halb  der  Fabrik  dienen  die  sogenannten  Absülsspindeln.  Es  sind  die 
besonders  konstruierte  Saccharometer  nach  Brix,  deren  Skala  wegei 
des  geringen  Gehaltes  an  Zucker  (und  Trockensubstanz)  in  den  r 
prüfenden  Flüssigkeiten  zwar  nur  bis  5,0^ Bx.  geteilt  ist,  aber  vei 
möge  ihrer  weitläufigen  Untereinteilung  die  sichere  Ablesung  vo 
Zehntelgraden  mit  Leichtigkeit  zul&fst.  Gleichzeitig  ist  auf  den  Um 
stand  Rücksicht  genommen,  dafs  die  Absüfswässer  mit  hohen  Tempc 
raturen  (60  bis  80^  G.)  ablaufen  und  dafs  sie ,  zur  Vermeidung  vo 
Arbeitsstockungen,  stets  heits,  ohne  auf  die  übliche  Normaltemperatt 
abgekühlt  zu  sein,  gespindelt  werden  müssen. 

Man  hat  demgemäfs  Absülsspindeln,  welche  genau  bei  75^ ( 
justiert  worden  sind  und  infolgedessen  in  einem  reinen  Waaser  vo 
dieser  Temperatur  O^Bx.,  in  einer  fünfprozentigen  Zackerlösung  vo 
75<>G.  auch  5,0^  Bx.  anzeigen.  Der  Gebrauch  dieser  Instrumente  b< 
darf  keiner  weiteren  Erläuterung,  ist  aber  bei  Flüssigkeiten  von  böbere 
oder  niedrigeren  Temperaturgraden  natürlich  aulgeschlossen. 

Eine  andere,  mit  Recht  viel  häufiger  benutzte  Konstruktion  zeig 
Fig.  83.     Es   ist  dies  eine  bei  17,50C.  (14,0®  R.)  justierte  Brizspinde 
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inf  deren  Skala  die  von  0^  bis  5,0^  aufwärts  yerzeichnete  Teilung 
in  gleicher  Weise  unterhalb  des  Nullpunktes,  und  zwar  wieder  bis 
5,0%  fortgesetzt  ist,  so   dals   der  Nullpunkt  in   der  Mitte   der  Skala 


Fig.  88.  Fig.  84. 


befindlich  und  diese  nach  der  üblichen  Bezeich- 
nung von  „  —  5^'  bis  +  5®  Bx."  eingeteilt  er- 
scheint Während  das  Instrument  in  reinem 
Wasser  yon  17,5^0.  bis  0^  einsinkt,  taucht  es 
in  heilsem  Wasser  und  so  auch  in  heilsen,  sehr 
Terdünnten  Zuckerlösungen,  wie  es  die  Absüls- 
wässer  sind,  naturgemäls  tiefer  ein  und  zeigt 
sogenannte  „Minusgrade  ^  an.  So  sinkt  z.  B. 
diese  Spindel  in  eine  fünfprozentige  Zuckerlösung 
TOQ  70,0^  C.  bis  zum  Nullpunkte  ein ,  in  eine 
Tierprozentige  bis  —  1^,  in  eine  dreiprozentige 
bis  —  2^,  in  eine  zweiprozentige  bis  —  3®,  in  eine 
einprozentige  Lösung  bis  —  4^  in  reines  Wasser 
endlich  von  70,0®  C.  getaucht,  bis  —  5®  ein. 

Dem  entsprechend  hat  man  den  Arbeiter 
nur  anzuweisen ,  bis  zu  welchem  Teilstrich  der 
Skala  das  Absülswasser  gehalten  werden  soll,  — 
unabhängig  von  der  Anfangstemperatur  zeigt 
die  Spindel  dann  später  nach  Abkühlung  der 
Flüssigkeit  auf  17,5^0.  den  Prozentgehalt  eben- 
falls richtig  .an ,  so  dafs  ein  und  dieselbe  Probe 
lind  ein  und  dasselbe  Instrument  auch  für  die 
Kontrolle  dienen. 

Eine  sehr  praktische  Einrichtung  besitzt  die 
nach  ihrem  Erfinder  benannte  Langen  sehe 
Ab süfs Spindel,  bei  deren  Benutzung  die  Be- 
endigung des  Absülsens  bei  jeder  Temperatur 
der  Flüssigkeit  ersichtlich  ist.  Das  Aräo- 
meter schliefst,  wie  Fig.  84  zeigt,  in  einem  ver- 
Hältnismälsig  sebr  grolsen  (etwa  100  ccm 
fassenden)  Körper  ein  Thermometer  ein,  dessen 
Skala  einzelne  Grade  von  30<>  bis  70^  C.  ablesen 
läfst  Die  im  Stengel  befindliche  Aräometer- 
skala trägt  eine  Einteilung  derart ,  dals  an  den 
Punkten,  bis  zu  welchen  die  Spindel  in  reinem 
Wasser  bis  zu  30®  bis  70°  C.  einsinkt,  sich  die  Zahlen  der  betreffenden 
^emperaturgrade  abermals  aufgezeichnet  finden.  So  sinkt  z.  B.  das 
Instrument  in  Wasser  von  SOG.  bis  zur  Zahl  30,  in  Wasser  von  650C. 
bis  zur  Zahl  65  ei^ 

Wenn  nun  alsVbei  Anwendung  von  reinem  Wasser  die  Ablesungen 
*n  beiden  Skalen    oben   und    unten  notwendigerweise  und   bei  jeder 
Temperatur  genau  übereinstimmen  müssen,  so  ändert  sich  dieses  Ver- 
la* 
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hälinis,  sobald  an  Stelle  des  Wassers  Auflösangen  fester  Stoffe  —  also 
hier  AbsüTswässer  treten;  die  Spindel  wird  nun  nicht  mehr  so  tief 
einsinken  können,  sondern  es  wird  der  Unterschied  zwischen  der  oberen 
und  unteren  Ablesung  um  so  grölser  sein,  ]e  höher  der  Gehalt  der 
Flüssigkeit  an  gelösten  Stoffen  ist;  die  obere  Skala  wird  eine  dement- 
sprechend niedrigere  Zahl  angeben  müssen.  Mit  zunehmendem  Ab- 
sülsen  wird  dieser  Unterschied  sich  stetig  verringern,  bis  endlich  — 
sei  die  Temperatur  hoch  oder  niedrig  —  ein  Zeitpunkt  eintritt,  wo  die 
Ablesung  auf  beiden  Skalen  gleiche  Zahlen  liefert  und  somit  die 
völlige  Abwesenheit  gelöster  Stoffe,  also  die  beendete  Absüfsung 
in  unzweifelhafter  Weise  angezeigt  wird. 


5.     Zuckerrjiben. 

Bei  der  Untersuchung  der  Zuckerrüben  handelt  es  sich  zumeist 
Dur  um  die  Bestimmung  des  Zuckergehaltes;  bisweilen  tritt  die 
Ermittelung  des  Saftgehaltes,  für  manche  Fälle  die  des  Wasser- 
gehaltes oder  der  Trockensubstanz  und  in  seltenen  Fällen  die  des 
Invertzuckergehaltes  hinzu. 

Bekanntlich  wird  in  vielen  Fabriken  die  Bezahlung  der  Rübeii 
nach  ihrem  Zuckergehalt  bemessen,  es  ist  aber  auch,  wo  dies  nicht  der 
Fall,  did  Bestimmung  desselben  aus  dem  Grunde  von  hervorragender 
Wichtigkeit,  weil  nur  durch  sie  festgestellt  werden  kann,  wie  viel  an 
Zucker  überhaupt  im  Rohmaterial  in  die  Fabrik  hineingenommen 
wurde.  Sie  bildet  so  die  Grundlage  für  die  gesamte  Fabrikations- 
rechnung. 

Die  Untersuchung  einer  einzigen  Rübe  berechtigt  nie  zu  einem 
sicheren  Urteil  über  eine  grölsere  Anzahl  derselben,  da  deren  einselne 
Anteile  in  jeder  Beziehung  oft  sehr  erheblich  untereinander  verschieden 
sind.  Man  muls  deshalb,  wo  es  sich  um  Durchschnittswerte  handelt, 
stets  eine  nicht  zu  geringe  Anzahl  Rüben,  welche  in  Form  und  Grölse 
und  nach  ihren  sonstigen  Eigenschaften  das  zu  beurteilende  Quantum 
möglichst  getreu  darstellen,  zur  Analyse  auswählen,  und  bei  gemein- 
schaftlicher Verarbeitung  derselben  wird  man  alsdann  Zahlen  erhalten, 
welche  einem  richtigen  Durchschnitt  entsprechen  und  eine  Verallgemeine- 
rung zulassen. 

Anhängende  Schmutzteile  sind  durch  Waschen  oder  Abbürsten 
zu  entfernen;  nach  dem  Waschen  müssen  die  Rüben  sofort  und  toU- 
ständig  abgetrocknet  werden.  Sind  die  Gewichtsverluste  beim  Waschen 
und  Putzen,  die  sogen.  „Schmutzprozente" ,  anzugeben,  so  ermittelt 
man  dieselben  durch  entsprechendes  vor-  und  lAhheriges  Wägen  ^ ' 

*)  Abgewelkte  und  sehr  trockene  Rüben  nehmen  beim  NarDputzen  bis  zu 
2  Proz.  ihre»  Gewichtes  und  mehr  an  Wasser  auf  (Zeitscbr.  1896,  8    222). 
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Wenn  erforderlich,  wird,  bevor  man  die  Rüben  weiter  verarbeitet,  eine 
jede  —  auf  einer  kleinen,  guten  Dezimalwage  —  gewogen.  Man  kann 
demnächst  die  Wnrzelgewichte  einzeln  angeben,  oder  ein  Durchschnitts- 
gewicht berechnen,  welches  letztere  durch  Division  der  Summe  sämt- 
licher Einzeibeträge  mit  der  Anzahl  der  gewogenen  Rüben  erhalten  wird. 
Im  Winter  sind  die  Rüben  häufig  sehr  durchkältet,  bisweilen  ge- 
froren; man  kann  sie  in  solchem  Zustande  nicht  verarbeiten,  sondern 
moTs  sie  zuvor  in  einem  mälsig  erwärmten  Räume  Zimmertemperatur 
sonebmen  bezw.  auftauen  lassen. 


Zerkleinerung  der  Rüben.     Eine  ganz  wesentliche  Vorbedin- 
gung für  den  befriedigenden  Ausfall  von  Rübenuntersuchungen  ist  eine 


Fig.  85. 


tanlichst  weit  getriebene  Zer- 
kleineniDg  derselben ,  ohne 
dils  dabei  ein  SaftverluBt  statt- 
finden darf. 

Man  hat  verschieden  zu 
^erfahren,  je  nachdem  bereits 
g^bnitzelte  oder  noch  ganze 
Bäben  vorliegen,  doch  ist 
immer  in  beiden  Fällen  zu 
berücksichtigen,  dats  die  dem- 
nächst vorzunehmende  Aus- 
laagang  naturgemäls  um  so 
Bchneller  und  vollständiger  vor 
sich  gehen  wird ,  je  feiner  der 
^gestellte  „Brei"  zerteilt  war. 

Die  frischen  Rüben- 
»chnitzel,  wie  sie  in  der 
Fabrik  der  Schnitzelmaschine 
entfallen,  sind  in  diesem  Zu- 
stande noch  nicht  zur  Unter- 
suchung verwendbar,  sondern  bedürfen  einer  viel  weiter  gehenden  Zer- 
ueinenmg.  Wo  eine  besondere,  unten  zu  erwähnende,  maschinelle 
Einrichtung  für  diesen  Zweck  nicht  vorhanden  ist,  wird  die  Zerkleinerung 
gewöhnlich  mittels  der  bekannten  Fleischhackmaschine  vorgenommen. 
^^h  wiederholtem  Passieren  derselben  sind  die  Schnitzel  in  eine  zwar 
ooch  ziemlich  grob,  aber  doch  gleichmäfsig  zerteilte  und  für  gewisse 
Methoden  brauchbare  Masse  verwandelt 

Schneller  und  besser  arbeitet  die  in  Fig.  85  abgebildete,  fürKraft- 
^trieb  bestimmte  „Schnitzelquetschmühle**  von  Kiehle.  Durch  den 
Trichter  C  und  mittels  des  seitlichen  Stopfers  D  werden  die  Schnitzel  dem 
"ö  Gehäuse  Ä  befin^bhen  Räderquetschwerk  zugeführt,  welches ,  durch 
'ermittelung  der  Riemenscheibe  B  sich  langsam  drehend,  einen  äulserst 
^wnen,  sogen,  „gemahlenen**  oder  „geschliffenen**  Brei  erzeugt,  der 
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Fig.  86. 


allmählich  und  selhstiätig  aus  einer  unten  angebrachten  Tülle  herausi 
gedrängt  und  in  einer  dort  aufgestellten  Schale  gesammelt  wird.  Di« 
Figur  zeigt  die  Mühle  im  geöSneten  Zustande,  ein  einfacher  Yerschluti 
drückt  die  den  Trichter  tragende,  um  ein  Gelenk  bewegliche  Vorder« 
platte  beim  Grebrauche  fest  und  dichtschlielsend  an. 

Zur  Herstellung  von  „geschliffenem^  Brei  aus  ganzen  Bübei^ 
dürften  die  ebenfalls  Ton  Kiehle  konstruierte  „Rübenbreimaschinel 
oder  „Bübenfräse^  (Fig.  86)  und  die  „ Rübenbohrmaschine ^  (Fig.  87J 
Ton  Keil  und  Dolle  am  meisten  geeignet  und  su  empfehlen  sein. 

Beide  Maschinen  liefern  bei  mälsigem  Eraftbedarf  und  selbst  bei 
sehr  grofs  bemessenen  Proben  in  yerhältnismälsig  kurzer  Zeit  einen 

salbenartigen,  feinst  geschliffen 
nen  Brei  in  hinreichende] 
Menge. 

Auf  der  nebenstehenden 
Zeichnung  der  Kiehle scheii 
Maschine  (Fig.  86)  ist  F  der 
sogenannte  Fräser,  eine  aus 
hartem  Guls  stahl  gefertigte^ 
beiderseitig  feilenarüg  auf- 
gehauene Schleifscheibe,  unten 
durch  die  Rübenvorlage  E 
zum  Teil  verdeckt,  S  ist  der 
Sammelkasten  für  den  ge« 
schliffenen  Brei,  k  der  direkte, 
obere  Antrieb  mit  dem  Kugel- 
ausrücker a,  K  der  Antrieb 
mittels  Vorgelege  und  dem 
hierzu  gehörigen  Ausrücker 
mit  Bremse  A,  H  endlich  der 
Handantrieb,  für  Fälle,  wo  die| 
Dampfkraft  fehlt.  Die  auf  der 
EübeuTorlage  festliegende,  mit  Hand  dem  Fräser  entgegengeführte  Rübe 
wird  nur  in  der  Breite  desselben,  ihrer  Längenrichtung  nach,  ausgefräst 
und  sodann  schnell  und  einfach  durch  eine  andere  ersetzt. 

Von  der  „Bohrmaschine"  (Patent  Keil)  gibt  Fig.  87  eine  ohne 
weiteres  verständliche  Ansicht,  Fig.  88  erläutert  die  eigentümliche 
Konstruktion  des  Bohrers.  Der  mittels  dieses  Bohrers  bei  einer  Geschwin-  j 
digkeit  von  etwa  3000  Umdrehungen  in  der  Minute  erzeugte  Rübenbrei 
gleitet  vermöge  seiner  aulserordentlichen  Feinheit  in  nach  hinten  sich 
erweiternde  „Breistrafsen"  durch  runde  Kanäle  in  das  Bohrrohr  und 
hält  dabei  den  zu  dem  herausgebohrten  Anteil  der  Rübe  gehörigen 
Saft  vollständig  in  sich  zurück.  Das  Bohrloch  b^immt  einen  Durch- 
messer von  18  mm  und  wird  am  zweckmälsigsten  behufs  Erzielung  eines 
richtigen  Durchschnittsmusters  in  schräger  Richtung ,  wie  es  Fig.  89 
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(l  S.  200)  aodeatet,  durch  die  Bube  gebracht.  Der  Bohrer  wirft  beim 
Ejodringen  in  die  Bäbe  einen  Hauttrichter  auf  und  nimiut  infolge- 
deisen  von  der  der  Rübe  etwa  anhängenden  Erde  nichts  mit. 

Sobald  —  in  ftuTserst  kurzer  Zeit  — ^  die  Durchbohrung  vollendet 
ist,  wird,  bei  gesonderter  Untersuchung  einzelner  Rüben,  die  Bohr- 
DAschine  angehalten  (sie  trägt  zu  diesem  Zwecke  eine  lose  und  eine 
leste  Riemenscheibe    und    einen    besonders    konstruierten    Ausrücker, 


welcher  gleichzeitig  an  der  hinten  befindlichen  Scheibe  als  Bremse, 
^kt);  das  Bohrrohr  wird  abgenommen  und  durch  ein  anderes  ersetzt 
Qiit  welchem  sofort  eine  neue  Probe  gebohrt  werden  kann.     Aus  dem 

Fig.  88. 


gefüllten  Rohre  wird  nach  Abnahme  der  Spitze  der  Brei  herausgestolsen, 
worauf  nach  Reinigung  mittels  geeigneter  Bürsten  beide  Teile  sofort 
Wieder  gebrauchsfertig  sind. 

Bei  dem  oben  angegebenen  Durchmesser  der  Ausbohrung  erhält 
°i*ö  je  nach  der  Gröfse  der  Rübe  und  der  Lage  des  Bohrloches  8  bis 
14  g  geschliffenen  Breies. 

Wenn  die  Maslhine  nicht  zur  Untersuchung  einzelner  Rüben, 
sondern  zur  Breigewinnung  aus  grotsenDurchschnittsmustern 
oenutzt  werden  soll ,   erhält  der  Bohrer  an  seinem  hinteren  Teile  einen 


200 


Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 


Längsschlitz,  aus  welchem  der  erbohrte  Brei  durch  die  ZentrifugalkTaft 
herausgeschleudert  wird.     Man  bohrt  fortwährend,  ohne  Abnahme  des 
Bohrers,  eine  Eüfoe  nach  der  anderen  und  sammelt  den  Brei  in  einem 
Fiff.  89.         ^^^  Bohrer  umschlielsenden  Blechgefälse.    [Die  Vorrich- 
tung ist,  um  die  Deutlichkeit  der  Zeichnung  nicht  zu 
beeinträchtigen,  oben  fortgelassen  worden  ^).] 

Wo  diese  Maschinen  fehlen,  muls  man  sich  mit  ge- 
wöhnlichen Handreiben  oder  sogenannten  Gewürzreiben 
behelfen;  man  stölst  dann  entweder  durch  sogenannte 
Stöpselmaschinen  aus  jeder  der  zu  untersuchenden  Rübe 
einen  runden  Bohrkern  oder  „Stöpsel^  aus  oder  man 
teilt  die  Rüben  der  Längsrichtung  nach  in  vier  bis  acht 
Teile  und  verwendet  von  jeder  Wurzel  einen  gleichen 
Abschnitt,  reibt  sämtliche  Stöpsel  bezw.  Rüben  abschnitte 
möglichst  vollständig .  auf  und  mischt  den  Brei  vor 
seinem  Gebrauche  sorgfältig  durch. 

A.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 

Der  auf  die  eine  oder  andere  Weise,  wie  vorstehend 
beschrieben,  aus  Schnitzeln  oder  ganzen  Rüben  her- 
gestellte Brei  wird  zur  Bestimmung  seines  Zucker- 
gehaltes mit  Alkohol  oder  mit  Wasser,  unter  gleichzeitiger 
Erwärmung    oder    auch   bei  gewöhnlicher    Temperatur 

ausgelaugt,  die  dabei  entstehende  Zuckerflüssigkeit  wird  mit  Bleiessig 

geklärt,  filtriert  und  polarisiert. 

Man  unterscheidet  diesen  Verhältnissen  entsprechend: 
Alkohol  verfahren: 

1.  Kalte  Digestion  (nach  Stammer), 

2.  Warme  Extraktion  (nach  Sickel-Soxhlet), 

3.  Warme  Digestion  (nach  Rapp-Degener). 
Wasserverfahren  (nach  Pellet): 

4.  Kalte  Digestion, 

a)  Methode  Pellet, 

b)  Methode  Krüger, 

5.  Warme  Digestion. 

Die  ohne  Erwärmung  arbeitenden  Verfahren  1.  und  4.  bedingen 
den  oben  erwähnten,  auf  Maschinen  hergestellten,  feinst  geschliffenen 


^)  Die  Maschine  wird  am  besten  auf  Steinfundament  in  Tischhöbt 
befestigt,  der  Betrieb  erfolgt  am  besten  durch  Elektrizität,  sonst  mittels 
Transmission  von  einer  Dampfmaschine,  durch  einen  Gasmotor  oder  auch 
durch  Hand.  Der  Kraftbedarf  beträgt  0,4  Pferdekraft.  Eine  Maschine  mit 
4  Bohrrohren,  12  Bohrspitzen  und  angemessener  Bedienung  genügt  für 
1000  Polarisationen  in  einem  Arbeitstage. 
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Brei,  bei  den  anderen  Methoden  ist  anch  ein  gröberer ,  au!  Reiben  ge- 
wonnener Brei  znlässig. 


Alkoholverfahren*). 

1.    Kalte  Digestion. 

Zur  Aosfühmng  der  Untersuchung  wägt  man  in  einer  grötseren, 
passend  geformten  Neusilberschale,  Fig.  90,  das  doppelte  Normalgewicht, 


Fig.  90. 


Fig.  91. 


26,0  X  2  =  52  g,  geschliffenen  Brei  ab 
QDd  spült  ihn  mittels  einer  Alkoholspritz- 
&s8che,  Fig.  91 ,  mit  Alkohol  von  90  bis 
92  VoL-Proz.  in  einen  mit  eingeriebenem 
ßlasstopfen  yersehenen  Malskolben  von 
200  ccm  oder  besser  von  201,2  ccm  In- 
Wta). 

Nach  sorgfältigem  Abspülen  der  Neu- 
silberschale mit  dem  Alkohol  setzt  man 
mittels  einer  Pipette  auf  je  100  ccm  Raum-' 
inlialt  2  ccm  Bleiessig,  hier  also  4  ccm 
Bleiessig  zu  dem  Eolbeninhalt ,  schwenkt 
^1  füllt  mit  Alkohol  bis  zur  Marke,  setzt 
<ien  Stopfen  auf  und  mischt  durch  kr&ftiges 
Schütteln  tüchtig  durch-  Nach  15  bis 
30  Minuten  kann ,  zur  Vermeidung  von 
Verdunstungsverlust  bei  bedecktem  Trich- 
^h  in  ein  verschlielsbares  Gref  ä£8  abfiltriert 
wid  das  klare  Filtrat  im  200 -mm -Rohr 
polarisiert  werden. 

Mit  alkoholischen  Flüssigkeiten  gefüllte 
ßeobachtungsröhren  sind  stets  eine  kurze 
2eit  unberührt  im  Apparate  zu  belassen ; 
<^  anfänglich  sich  zeigende  Unklarheit  des  Gesichtsfeldes  („Schlieren^ 
verliert  sich  von  selbst. 


')  Stammer,  Lehrb.  d.  Zuckerfabr.,  2.  Aufl.,  S.  133. 

*)  Bei  dem  Verhältnis  von  52,0  g  zuckerhaltiger ,  vollständig  sich  auf- 
lösender Substanz  zu  200  ccm  Flüssigkeit  würde  man  bei  demnächstiger  Polari- 
sation im  200 -mm -Bohr  ohne  weitere  Bechnung  Prozente  Zucker  ablesen. 
^Jin  besteht  aber  der  Inhalt  eines  mit  52,0  g  Rübenbrei  und  Alkohol  oder 
Walser  bis  zur  Marke  gefüllten  200  -  ccm  -  Kolbens  nicht  aus  200  ccm  zucker- 
haltiger Flüssigkeit,  sondern  es  nimmt  auch  das  Mark  des  verwendeten  Büben- 
ordeg  einen  gewissen  Baum  ein,  welcher,  nach  den  diesbezüglichen  Bestim- 
mungen vonBapp,  für  je  26,0  g  Brei  =  0,6  ccm,  also  hier  =  1,2  ccm  beträgt. 
^  «ind  mithin  nach  dem  Auffüllen  zur  Marke  nur  200  —  1,2  =  198,8  ccm 
keit  im  Kolben  vorhanden.    Diese  Zahl  würde  in  Bechnung  zu  stellen 


198  8 
^^  der  bei  der  Polarisation  der  Flüssigkeit  abgelesene  Betrag  mit       '    =  0,994 
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Beispiel.  52,0g  B&benbrei,  wie  yorstehend  behandelt  und  za 
200 com  aufgefüllt,  geben  eine  Drehung  von  15,1^,  woraus  sich  nach 
der  unten  erwähnten  Korrektion: 

lÖ.lx  0,994  ~  15,0  Proz. 
Zucker  berechnen,  während,  wenn  man  in  einem  Kolben  zu  201/2 ccm 
aufgefüllt  hätte,  sich  ohne  weiteres  der  Prozentgehalt  15,0  am  Apparat« 
hätte  ablesen  lassen. 

_^  2.    Warme  Extraktion. 


Nach  dem  ursprünglich  von  Scheibler  >)  angegebenen,  toi^ 
SickeP)  wesentlich  verbesserten  ExtraktionsTerfahren  laugt  man 
mittels  eines  geeigneten  Apparates  eine  gewisse  Menge  Bübenhrei  mitj 
warmem  Alkohol  aus. 

Sickel  benutzt  den  zu  diesem  Behuf e  in  seinen  Crrölsenverhält-j 
nissen  etwas  veränderten  Extraktionsapparat  von  Szombathyl 
oder  Soxhlet'),  welcher  infolge  seiner  Einrichtung  eine  sehr  ratioH 
nelle  Auslaugung  ermöglicht  und  auTserdem  die  Anwendung  einer 
reichlichen  Menge  Substanz  gestattet. 

Diesen  Extraktionsapparat  und   seine  Aufstellung  zeigt  Fig.  92.| 


zu  multiplizieren  sein,  um  den  wahren  Prozentgehalt  der  Flüssigkeit  an 
Zucker  zu  erhalten. 

Man  vermeidet  diese  immerhin  lästige  Umrechnung  ganz  und  liest  ohne 
weiteres  richtige  Zahlen  ab,  wenn  man  die  Kolben  nicht  zu  200  ccm,  Rondem 
mit  Bücksicht  auf  das  Volumen  des  Markes  zu  201,2  ccm  Inhalt  markiert. 
Diese  Kolben  enthalten  natürlich,  nach  dem  Auffüllen  bis  zur  Marke,  200  ocm 
Flüssigkeit. 

Das  gleiche  Mengenverhältnis ,  wie  bei  der  Verdünnung  von  52,0  g 
Rübenbrei  zu  201,2  ccm  Gesamtflüsaigkeit ,  erhält  man  auch,  wie  leicbi  zu 
berechnen,  bei  Anwendung  von: 

10,0  g  Brei  zu    38,7  ccm, 

18,0,      .       „      50,3     „ 

26,0,      ,       „    100,6     „ 

50,0,      „        ,    193,5     „ 

100,0,      „       „    387,0     „ 

oder  auch,    unter   Zuhilfenahme   der  gewöhnlichen  Mafskolben   bei  Anwen 

düng  von 

25,8  g  Brei  zu  100,0  ccm, 
51,7  „  .  ,  200,0  . 
Hat  man  also  Veranlassung,  anstatt  der  oben  vorgeschriebenen  Breimenfrt^ 
z.  B.  10,0  g  oder  100,0  g  zur  Untersuchung  zu  verwenden ,  so  sind  zur  Ver- 
meidung weiterer  Kechnung  im  ersteren  Falle  Mafskolben  von  38,7  ccm,  iis 
letzteren  solche  von  387  ccm  Inhalt  zu  benutzen.  Die  Polarisation  der 
Flüssigkeit  im  200-mm-Bohr  deutscher  Apparate  zeigt  dann  in  beiden  Fällen 
ohne  weiteres  die  Prozente  Zucker  an. 

M  Scheiblers  Neue  Zeitachr.  IH,  8.  242. 

*)  Zeitschr.  1879,  S.  692. 

•)  Polytechn.  Joum.  232,  461. 
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A  ist  ein  unten  geschlossener,  mit  dem  weiteren  Ansatzrohre  B 
rersehener  Glaszylinder,  welcher  den  auszulangenden  Rühenhrei  auf- 


Fi^.  92. 


ummi    An  seiner  tiefsten  Stelle  ist  ein  dünnes  Heberrohr  D  angesetzt, 
'^Iches,  dicht  anliegend,  etwa  bis  zur  halben  Höbe  von  A  aufsteigt, 
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daDn  abwärts  führt  und  in  B  einmündet.  Andererseits  ist  dnrcli  das 
weitere  Bohr  C  eine  Verbindung  zwischen  B  und  dem  oberen  Teile 
von  A  hergestellt.  Der  Zylinder  A  trägt  mittels  eines  gut  schlietsen- 
den  Korkes  einen  Lieb  ig  sehen  Rückflulskühler ,  das  Rohr  B  einen 
mit  erweitertem  Halse  versehenen  100-ccm-Eolben,  welcher  in  ein  oben 
geschlossenes  Wasserbad  eintaucht  ^). 

Beim  Gebrauche  des  Apparates  bedeckt  man  zunächst  die  auf  dem 
Boden  von  A  befindliche  Öffnung  des  kleinen  Heberrohres  mit  einer 
Scheibe  von  dünnem,  losem  Filz  oder  feinmaschigem  Drahtnetz  und 
wägt  von  dem  zu  untersuchenden  Bübenbrei  —  oder  den  durch  die 
Hackmaschine  fein  zerteilten  Schnitzeln  —  die  Normalgewiehtsmenge 
=  26,0  g  auf  der  oben  erwähnten  Neusilberschale  ab.  Der  abgewogenen 
Menge  fügt  man  gleich  auf  der  Schale  3  ccm  Bleiessig  und  4  bis  5  ccm 
90proz.  Alkohol  hinzu,  mischt  mittels  eines  61asstabes  gut  durchein- 
ander und  trägt  mit  Hilfe  desselben  den  Brei  verlustlos  in  den  Zylinder 
A  ein.  In  den  zum  Apparat  gehörigen  Maiskolben  hatte  man  vorher 
etwa  75  ccm  90  prozentigen  Alkohol  eingemessen;  mit  einem  Teile  des- 
selben spült  man  die  an  der  Neusilberschale  und  dem  Glasstabe  ver- 
bliebenen Bübenreste  in  den  Zylinder  und  gielst  noch  aus  dem  Kolben 
so  viel  Alkohol  nach,  bis  die  Flüssigkeit  noch  etwas  unter  der  oberen 
Heberkrümmung  steht. 

Der  Fassungsraum  von  A  muls  so  bemessen  sein,  data  die  ein- 
getragene Breimenge  nicht  über  die  obere  Heberkrümmung  hinaufisteht 
Die  Figur  läTst  die  erforderliche  Höhe  der  Breischicht  deutlich  ersehen. 

Nachdem  hierauf  der  Apparat  in  vorgezeichneter  Weise  zosammen- 
gefügt  ist,  wird  der  im  Kolben  verbliebene  Alkoholrest  im  Wasserbade 
erhitzt  und  zur  kräftigen  Destillation  gebracht. 

Die  Alkoholdämpfe  gelangen  durch  B  und  C  in  den  oberen  Teil 
von  A,  treten  in  das  Eühlrohr  und  tropfen  von  da,  verdichtet,  auf  den 
Rübenbrei  zurück. 

Den  WasserzufluTs  zum  Kühler  regelt  man  durch  den  am  Abflnfä- 
röhr  befindlichen  Schraubencpietschhahn. 

Sobald  nun  der  Flüssigkeitsstand  in  A  die  höchste  Stelle  der  Heber* 
krümm ung  etwas  überschritten  hat  und  somit  ein  gewisser  Überdruck 
eingetreten  ist,  wird  die  in  dem  aufwärts  gerichteten  Teile  des  Hebe^ 
rohres  bereits  befindliche,  alkoholische  Zuckerlösnng  in  den  abwärts 
gehenden  Teil  übergedrückt,  die  Hebervorrichtung  dadurch  in  Wirk- 
samkeit gesetzt  und  di^  gesamte  Flüssigkeit  in  wenigen  Sekunden  in 
das  Malskölbchen  abgesaugt. 

Dieses  Hin  auf  destillieren  und  das  selbsttätige  Abhebem  der  alko* 
holischen  Lösung  wiederholt  sich  nun  beständig  im  Verlaufe  von 
wenigen  Minuten,  so  dals  naeh  etwa  zwei  Stunden,  je  nach  der  Fein- 


*)  Der  Li ebigBche  Kühler  kann  selbstverständlich  durch  jeden  anderes 
Kühler  von  guter  Konstruktion  ersetzt  werden. 


Zuckerrüben  (Best»  d.  Zuckergelialtüs). 


205 


ft  des  Hübenbreies  scboelkr  oder  laogsamer»  derselbe  Yollständig  an 
er  erschdpft  ist.  Man  entfernt  dann  dae  Waeserbadf  lä£st  den 
It  des  Kolbens  auf  SO^C,  erkalten,  füllt  denselben  mit  90^proz. 
Lol  bU  zur  Marke    und   bringt   die   gut   gemiachtt^  und    Ultrierte 


flftsaigkeit  in  üblicherweise  zur  Polarisation.    Der  ermittelte  Drehungs- 
*^^  irt  auch  hier  zugleich  der  Prozentgehalt  an  Zucker. 

Ein  Ton  Müller  für  diese  Untersuchung  etwas  abgeändertes 
^raktionsgefäls  zeigt  Fig.  94  (a.  f.  S.).  An  dem  seitlich  befind- 
^m  iieberröhrchen  ist  eine  nach  oben  gerichtete,  offene  Verlänge- 
^^  ö  angebracht,  welche  für  gewöhnlich,  wenn  der  Apparat  in  Tätig- 
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Fig.  94. 


keit  ist,  mit  einem  Stopfen  Terschlossen  gehalten  wird,  die  aber  n^ 
Abnahme  desselben  ermöglicht,  mittels  eines  hineingesenkten  Glasroj 
chens  eine  kleine  Probe  der  im  Apparat  befindlich 
Flüssigkeit  zu  entnehmen ,  um  über  den  Endpunkt  \ 
Extraktion  sich  zu  vergewissern.  Die  herausgenomm< 
Probe  wird  nach  S.  192  mit  a-Naphtol  auf  Zacj 
geprüft,  mit  der  Matsgabe,  dats  die  Flüssigkeiten  Dil 
durch  Schütteln  miteinander  gemischt,  sondern  Yoreil 
tig  übereinandergeschichtet  werden.  Zeigt  sich  an  i 
Berührungsstelle  der  geprüften  Flüssigkeit  und  \ 
dar  untergeschichteten  Schwefelsäure  ein  gef&rbter  Rij 
so  ist  noch  Zucker  vorhanden.  Die  Extraktion  ^ 
demgemäts  noch  fortgesetzt,  bis  eine  neue  Probe  I 
Farbenerscheinung  nicht  mehr  zeigt. 

Einen  von  uns  zusammengestellten  Apparat  zur  gleij 
zeitigen  Ausführung  von  sechs  ZuckerbestimmuDgen 
Rüben  mittels  des  eben  beschriebenen  ExtraktioDsf 
fahrens  zeigt  Fig.  93  (a.  v.  S.).  Wasserbad  und  Eühlgeffils  sind  gemd 
sam,  im  übrigen  gestattet  die  Anordnung  eine  Ausschaltung  jedes  d 
zelnen  Extraktionsgefälses,  ohne  die  Arbeit  der  übrigen  zu  unterbrechi 
Beide  Wasserbehälter  sind  mit  einer  Vorrichtung  versehen,  wel(i 
den  Wasserstand  in  beiden  stets  auf  gleicher  Höhe  hält 


3.    Warme  Digestion. 

Ein  dem  eben    beschriebenen    ähnliches    Verfahren    ist  das 
gestionsverfahren  nach  Rapp-Degener  ^),  bei  welchem  derRülx 
brei  gleich  im  Kolben   selbst  mit  Alkohol   heils    „digeriert*'   oder  ^ 
kocht  wird. 

Man  benutzt  bei  dieser  Methode  am  zweck mälsigsten  aus  d* 
oben  (Anmerkung  2  auf  S.  201)  angegebenen  Grunde  Maiskolben  v 
genau  201,2  ccm  Inhalt  und  mit  einer  üalserweiterung  versehen,  welc 
das  Einfüllen  des  Rübenbreies  wesentlich  erleichtert,  entweder  wie 
Fig.  95  Ä  oder  besser  noch,  tarichterförmig,  wie  sie  nach  Angabe  v 
Stift^)  Fig.  96  zeigt.  Man  versieht  den  Kolben  mit  einem  etwa  50  c 
langen,  unten  schräg  abgeschnittenen  Kühlrohr  J9,  Fig.  95,  von  lOu 
lichter  Weite,  entweder  sorgfältig  eingeschlifien  oder  durch  einen  g 
schlietsenden  Kork  befestigt.  Behufs  des  leichteren  Zurücktropfe 
des  beim  Kochen  in  dem  Rohre  sich  verdichtenden  Alkohols  gibt  mi 
dem  Apparate  die  in  der  Figur  angegebene  schräge  Lage;  bei  gerad 
Stellung  kann  unter  Umständen  ein  stotsweises  Hinausschleudern 
Alkohol  stattfinden. 

Man  wägt  auch  hier  auf  der  Neusilberschale  (Fig.  90)  die  doppel 

*)  Zeitschrift  1882,  S.  786. 

*)  Österr.  Zeitflchrift  1889,  S.  597. 
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'üonnalgewichtsmenge  =  52,0g  Rüben-  oder  Schnitzelbrei    ab,   fügt 

3  bifl  4  com  Bleiessig  und  ebenso  Tiel  Alkohol  hinzu  und  spült  ihn, 

wie  oben,  mit  Alkohol  von  90  VoL-Proz.  verlustlos  in  den  Kolben  — 

ler    mit    Hilfe    der    oben    gezeichneten    Spritzflasche    — ,    worauf 

n  so  viel   Alkohol    hiDzugefügt    wird,    dats    der    Kolben   zu  etwa 

Fig,  95.  Fig.  96. 


Vs*^  seines  Inhalts  gefüllt 
ist.  Nach  dem  Aufsetzen 
des  Kühlrohres  bringt 
man  den  Kolben  in  das 
vorher  bereits  zum  Ko- 
chen gebrachte  Wasser- 
bad, läfst  den  Kolbenin- 
halt ebenfalls  zum  Ko- 
chen kommen  und  hält 
15  bis  20  Minuten  im 
ruhigen  Sieden ,  wobei 
nun  der  im  Kübenbrei 
enthaltene  Zucker  voll- 
ständig in  die  Flüssigkeit 
übergeht.  Man  nimmt 
^ADD  den  Kolben  heraus,  spült  Kork  und  Kühlröhre  mit  Alkohol  ab  und 
^üllt,  ohne  abzukühlen,  mit  Alkohol  bis  etwa  an  die  Marke.  Durch 
abermaliges,  nur  höchstens  zwei  Minuten  andauerndes  Einstellen  des 
Kolbens  in  das  heilse  Wasserbad  (bis  Blasen  im  Alkohol  aufzusteigen 
^ginnen)  lätst  man  den  Inhalt  sich  mischen,  sodann  an  der  Luft 
fügsam  (Vj  bis  V4  Stunde  lang)  erkalten  und  kühlt  schlielslich  durch 
EiüÄtellen  in  Wasser  auf  20^  C.  ab. 

Mit  dem  Sinken  der  Temperatur  tritt  die  Flüssigkeit  wieder  tief 
nnter  die  Marke,  nach  vollendeter  Abkühlung  stellt  man  mit  90proz. 
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Alkohol  genau  zur  Marke  ein,  mischt  durch  Umschütteln,  filtriert  und 
polarisiert.  Die  Ablesung  (im  200-nim-Rohr)  ergibt  den  Prozentgehalt 
der  Hübe  an  Zucker. 

Bei  gleichzeitiger  Untersuchung  zahlreicher  Proben  benutzt  man 
zweckmälsig  einen  in  der  Weise  zusammengestellten  Apparat,  -wie 
ihn  Fig.  97  zeigt. 


Wasserverfahren- 

4.     Kalte   Digestion. 

a)  Methode  PeUet  ')• 

Man  wägt  von  dem  geschliffenen  Brei  das  Normalge  wicht,   26,0  g. 

auf  der  Neusilberschale  ab,  bringt  ihn   mit  Hilfe  einer  Spritzflaache 

^)    Pellet,    ,Nouveau    Procödö" ,    ders.    .Buben-    und    Schnitzelunt^i^ 
Buchungen"  (Deutsche  Zuckerindustrie  1889,  S.  531). 
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und  eines  Glasstabes  in  einen  mit  Halserweitcrung  versehenen  Mais- 
kolben (Fig.  95  oder  96),  dessen  Marke  200,6  com  Inhalt  anzeigt,  fügt 
^  bis  6  ccm  Bleiessig  und  so  viel  Wasser  hinzu,  dals  der  Kolben  zur 
Sälfte  gefüllt  ist,  schwenkt  gut  um  und  lätst  20  bis  25  Minuten  stehen. 
Es  ist  darauf  zu  achten,  dals  die  von  dem  Brei  eingeschlossene  Luft 
rollstandig  entfernt  wird.  Nachdem  der  vorhandene  Schaum  durch 
einige  Tropfen  Äther  zum  Verschwinden  gebracht,  stellt  man  mit 
W&aser  zur  Marke  ein,  mischt,  filtriert  und  polarisiert.  Bei  Benutzung 
(ines  200 -mm -Rohres  sind  die  abgelesenen  und  verdoppelten  «Grade 
lach  die  Prozente  Zucker  in  der  Rübe;  bei  Anwendung  eines  400-mm- 
tohres  liest  man  ohne  weiteres  Prozente  ab^). 

b)  Methode  Krüger«). 

Die  nachstehend  beschriebene  Methode  besitzt  die  Eigentümlichkeit, 
afs  von  der  Abwägung  einer  Normalgewichtsmenge  ganz  abgesehen  wird. 

Krüger  geht  von  der  Voraussetzung  aus,  dals  der  durchschnitt- 

che  Saftgehalt  der  Rübe  95  Proz.  beträgt.     Es  berechnet  sich  danach 

ir  den  Betrag  des  (alten)  Normalgewichtes  von  26,048  g  Rübenbrei: 

tj,048   X  0,95  =  24,745  g  Saft,  dessen  Menge  bei  Annahme  eines 

irchschnittlichen    spezifischen  Gewichtes    von   1,07  einen  Raum  von 

1,745  rtrt  ,  rt  .      .        . 

-  =  23,12  ccm  einnimmt. 

Da  man  bei  der  bisher  üblichen  Polarisationsmethode  26,048  g 
ickerhaltiger  Substanz  zu  100  ccm  Flüssigkeit  lösen  oder  verdünnen 
ufs,  um  (bei  deutschen  Apparaten)  direkt  Zuckerprozente  abzulesen, 
sind  jene  23,12  ccm  Saft  mit  76,88  ccm  Wasser  zu  versetzen,  um 
)0  ccm  Flüssigkeit  zu  erhalten,  deren  Polarisation  den  Zuckergehalt 
r  Breimenge  von  26,048  g  ohne  weiteres  anzeigen  würde. 

Auf  76,88 ccm  Wasser  kommen  somit  26,048g  Brei,  das  ist  ein 
^rbältnis  wie  2,951  :  1  oder  rund  wie  3  :  P). 

Dieses  nach  Krüger  „wenn  auch  theoretisch  vielleicht  nicht  ganz 
ibtige,  aber  praktisch  zutreffende^  Verhältnis  bildet  die  Grundlage 
s  Verfahrens.  Man  verwendet  ein  gewisses,  in  einer  besonders  kon- 
tierten Pipette  abgemessenes  Wasservolumen  und  wägt  dazu  den 
itten  Teil  des  Wassergewichtes  an  Rübenbrei  ab.  Von  einer  he- 
mmten Norm  algrötse  der  Pipetten  ist  wegen  der  Schwierigkeit  gleich- 
ifsiger  Anfertigung  derselben  abgesehen.  Angenommen,  eine  Pipette 
et  78,5  ccm  Wasser  (durch  Auswägung  oder  Messung  ermittelt),  so 


^)  Selbstverständlich  kann  man,  wie  auf  8.  202  auseinander  gesetzt,  das 
'hältnis  zwischen  Breimenge  und  Kolbeninhalt  entsprechend  ändeiii;  ein 
lüg  benutztes  Verhältnis  ist  25,0g  Brei  zu  193,5  ccm.  Yergl.  auch  Kaiser, 
-utscbe  Zuckerindustrie"  1893,  S.  413  und  1896,  S.  2182. 

*)   „Deutsche  Zuckerindustrie"  1896,  8.  2434. 

*)  I>ie   geringfügige   Verminderung   des   Normalgewichtes   von   26,048  g 
26,00  g  ist  selbstverständlich  ohne  Einflufs  auf  diese  Berechnung. 
Frahling,  Anleitang.  X4 
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=  26,166  g  Brei  abzuwägen.     Zu  jeder  Pipette  gehört 

also  ein  bestimmtes  Breigewicht. 

Das  nebenstehende .  Schema  (Fig.  98)  zeigt  die  Einrichtung  der 
sinnreich  konstruierten  Pipette.  Dieselbe  besitzt  oben  und  unten  je 
einen  Dreiweghahn,  welche  beide  durch  eine  Verbindungsstange  g  (mit 


Fig.  98. 


Fig.  99. 


dem  Handgriff  G)  derart  gekuppelt  sind,  dats  beim  Auf-  und  Nieder 

ziehen  von  g  beide  Hähne  sich  gleichzeitig  drehen.     Über  der  PipeW 

ist  das  Gefäls  mit  Wasser  („Bleiwasser",  dem  auf  je  9  Teile  Waas^ 

1  Teil  Bleiessig  zugesetzt  wurde)  angebracht,   welches  mittels  der  atii 

Glas-  und  Gummiröhren  hergestellten  Leitung  A  und  li  mit  derPip*« 

in  Verbindung  steht.    Die  Punkte  c  und  d  bezeichnen  die  am  Pipett«^ 

gestell  angebrachte  Hubbegrenzung  bei  der  Drehung  der  Mähne.        1 

Bei  der  Hahnstellung  I  füllt  sich  die  Pipette  (ohne  aberlaofen  u 

können),  bei  Hahnstellung  II  läuft  ihr  Inhalt  in  ein  darunter  gestellt« 

Gefäls  durch  e  ab,  indem  bei  /  Luft  eintritt.  ' 

Die  Figur  99  zeigt  die  äulsere  Ansicht  der  Pipette.  j 

Beim  Gebrauch  des  Apparates  benutzt  man  am  besten  Breigefäfi 

von  Nickel  in  der  aus   Fig.  99  ersichtlichen   Form,    welche  sämtÜI 
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if  ganz  gleiches  Gewicht  gebracht  werden,  somit  nur  ein  einziges 
'iragewicht  erfordern,  und  wägt  von  den  bereitstehenden  Breiproben 

1  jedes  Gefäfs  diejenige  Menge  Brei  ab ,  welche  dem  Inhalt  der  be- 
reffenden Pipette  entspricht  Jeder  Pipette  ist  dazu  ein  (für  sie  allein 
isseDdes)  Gewichtsstück  beigegeben.  Durch  einfaches  Herabziehen  des 
laadgrifTs  G  lulst  man  nun  in  jedes  Gefäfs  die  abgemessene  Menge 
kivasser  einlaufen,  durch  unmittelbar  darauf  erfolgendes  Hochschieben 
DQ  (r  die  Pipette  sich  wieder  selbsttätig  für  die  nächste  Probe  füllen. 
üttels  kleiner  Giasstäbchen  wird  der  Inhalt  der  Breigefälse  gemischt» 
ich  Verlauf  von  20  Minuten  filtriert  und  im  200-mm-Rohr  polarisiert. 
He  abgelesene  Zahl  ist  der  Zuckergehalt  der  untersuchten  Breiprobe. 

Die  Erügersche  Methode  ist  für  Massenuntersuchungen  bestimmt 
'  bei  Bezahlung  der  Rüben  nach  Zuckergehalt,  für  Samenzucht- 
UtioDen  —  und  dazu  sehr  brauchbar,  da  sie,  wie  leicht  ersichtlich, 
ei  geeigneten  Einrichtungen  ein  äufserst  schnelles  Arbeiten  ermög- 
^t.    Auf  wissenschaftliche  Genauigkeit  macht  sie  keinen  Anspruch. 

Der  Polarisationsapparat  ist  für  Arbeiten  dieser  Art  mit  der  auf 
153  erwähnten  Durchfiufs röhre  zu  versehen. 

Der  Apparat  wird  für  Anwendung  ungefährer  Mengen  von  ÖO,  25, 

2  und  6  g  Rübenbrei  (letztere  Grölsen  für  Untersuchung  von  Samen- 
ftben)  gebaut  Nach  längerem  Gebrauch  mufs  die  Pipette  gelegentlich 
larcb  Eingietsen  von  Essigsäure  oder  verdünnter  Salpetersäure  von 
len  aus  dem  „Bleiwasser"  sich  ansetzenden  Krusten  von  Bleikarbonat 
peinigt  werden. 

5.    Warme  Digestion. 

Die  Methode  läfst,  wie  schon  oben  bemerkt,  auch  die  Verwendung 
loes  groben  (mit  der  Hackmaschine  „ge wursteten")  Breies  zu.  Man 
erfährt  zunächst  genau,  wie  oben  unter  4.  a.  S.  208  beschrieben, 
immt  die  gleichen  Mengen  Brei  und  Bleiessig  und  gleich  grofse  Mals- 
f)lben,  füllt  Wasser  bis  etwa  zur  Marke  hinzu  und  erhitzt  in  kochendem 
^asserbade  eine  halbe  Stunde  lang.  Die  Kolben  müssen  während  der 
uzen  Erwärmung  bis  über  die  Marke  vom  kochenden  Wasser  bedeckt 
^iben,  ein  mit  geeigneten  Ausschnitten  versehener  Doppelboden  muts 
^  Festfiteben  sichern. 

Nach  erfolgter  Auslaugung  nimmt  man  die  Kolben  heraus,  lälst 
fkalten,  schlägt  mit  einigen  Tropfen  Äther  den  vorhandenen  Schaum 
*^er,  füllt  mit  Wasser  zur  Marke  auf  und  bringt  die  Flüssigkeit  wie 
^n  zur  Polarisation. 

Die  Untersuchung  der  zur  Samenzucht  bestimmten  Rüben 
^cklings-,  Samen-,  Mutterrüben)  beschränkt  sich  lediglich  auf  die 
»Stimmung  des  Zuckergehaltes  und  bietet  bei  Anwendung  der  vor- 
*8cbriebenen  Methoden  nur  insofern  gewisse  Schwierigkeiten,  als  der 
■lizelQen  Rübe,  welche  ]a  wieder  ausgepflanzt  und  zur  Samenzucht 
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yerwendet  werden  soll,  nur  ein  sehr  geringer  Anteil  entnommen  werden 
kann,  welcher  in  seiner  Zusammensetzung  die  der  ganzen  Wurzel  mög- 
lichst getreu  darstellen  mufs,  ohne  dals  die  Verletzung  die  demnäcbstige 
Verwendung  der  Rübe  und  ihr  Wachstum  beeinträchtigen  darf. 

Zur  Gewinnung  des  erforderlichen  Breies  dient  hier  ohne  Zweifel 
am  besten  die  oben  beschriebene  Bohrmaschine  (Patent  Rob.  Keil), 
welche  nicht  nur  den  Brei  in  der  erforderlichen  feinen  Zerteilang 
(„geschliffen^)  liefert,  sondern  auch  die  Rabe  tunlichst  schont  und 
dabei  eine  saubere  und  sehr  schnelle  Arbeit  ermöglicht. 

Den  erwähnten  Umständen  gemäls  verwendet  man  höchstens  10,0  g 
Brei,  benutzt  dazu  bei  der  kalten  Digestion  (1.  S.  201  oder  4a. 
S.  208)  Kölbchen  von  38,7 ccm  Inhalt*)  oder  wendet  die  Krügersche 
Methode  an.     Die  Arbeit  selbst  regelt  sich  nach  obigen  Angaben. 

Die  Entscheidung,  welche  von  den  Yorbeschriebenen  Methoden  der 
Zuckerbestimmung  in  der  Rübe  vorzuziehen  sei,  fällt  zu  Gunsten  der 
Alkoholverfahren  aus 2). 

Die  Extraktionsmethode  (2.  S.  202)  ist  der  Digestion  (1.  S.  201) 
insofern  noch  überlegen,  als  bei  ihr  die  Korrektion  für  den  Markgebalt 
fortfällt.  Gegen  die  Wasser  verfahren  spricht  der  Umstand,  dals  die 
Rüben  häufig  neben  dem  Zucker  noch  andere  polarisierende  Stoffe  ent- 
halten, welche  aus  wässeriger  Lösung  durch  Bleiessig  nicht  entfernt 
werden  können. 

Wo  es  sich  daher  um  wissenschaftlich  genaue  Resultate  handelt, 
sollte  man  immer  die  warme  Alkoholextraktion  zur  Anwendung 
bringen,  dagegen  wird  für  Massen  Untersuchungen  und  da,  wo  man 
mit  annähernd  richtigen  Vergleichs  werten  sich  begnügen  darf,  die 
wässerige  Digestion,  ihrer  Einfachheit,  Schnelligkeit  und  Billigkeit 
halber,  der  ersteren  sich  überlegen  zeigen. 

B.    Bestimmung  des   Saftgehaltes. 

Die  Rübe  besteht  im  allgemeinen  aus  Mark,  unter  welcher  Be- 
zeichnung man  die  gesamte  Zellsubstanz  oder  die  unlöslichen  Bestand- 
teile der  Rübenwurzel  zusaramenfalst  (etwa  4  bis  5  Proz.)  und  dem 
wässerigen  Zelleninhalt,  dem  Saft  (etwa  96  bis  95  Proz.  vom  Gewicht 
der  Rüben).  Die  Bestimmung  der  Menge  dieses  Saftes  geschieht  am 
einfachsten  indirekt  durch  eine  gewichtsanalytische  Bestimmung  des 
Markgehaltes.  Man  ermittelt  denselben  durch  vollständiges  Ans- 
iaugen einer  gewogenen  Menge  von  frischem  Rübenbrei. 

*)  In  Klein- Waozleben  nimmt  man  6,48  g  Brei  (=  '/^  des  alten  NomiAi- 
gewichtes  unter  Berücksichtigung  des  Mark- Volumens)  und  50-ccm-KöIbcbeD. 
Man  erhält  bei  diesem  Verhältnis  reichliche  Saftmengen,  welche,  im  400-n.iE- 
Rohre  beobachtet,  Prozente  ablesen  lassen,  bei  Benutzung  von  200-mm-Röhren 
aber  natürlich  Verdoppelung  der  Ablesung  fordern. 

»)  Zeitschrift  1893,  S.  975,  2;  1894,  8.  327;  1900,  8.  1175. 
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20,0  g  eines  möglichst  feinen  und  von  gröberen  Stücken  gänzlich 
freiea  Breies  werden  mittels  des  oft  erwähnten,  tarierten  Kupferbleches 
«feiner  guten  Wage  schnell  (um  Verdunstung  von  Wasser  zu  ver- 
aeiden)  abgewogen,  in  eine  etwa  500  ccm  fassende  Schale  oder  in  ein 
Becberglas  gesptQt  und  mit  300  bis  400  ccm  kaltem  Wasser  eine  halbe 
Stande  in  Berührung  gelassen.  Nach  Ablauf  dieser  Zeit  saugt  man 
die  donkel  gefärbte  Flüssigkeit  mittels  eines  Filzfilters  ab. 

Ein  solches  Filzfilter  i),  wie  es  Fig.  100  zeigt,  ermöglicht 
for  diese  und  ähnliche  Zwecke  ein  sehr  schnelles,  bequemes  und  ver- 


Figr.  101. 


Fi}?.  100. 


Fig.   102. 


iüstfreies  Arbeiten.  Die  Saugröhre  a  trägt  in  ihrer  unteren  Erweiterung 
l^on  15  mm  Weite)  einen  eng  anschliersenden  Pfropfen  von  feinem  Filz 
QDd  Bteht  am  anderen,  oberen  Ende  in  Verbindung  mit  einem  grölseren, 
'^rkwandigen  Gefäfse  b,  Fig.  101,  in  welchem  durch  eine  Wasserst rahl- 
^Q^tpumpe  (S.  96)  oder  eine  ähnliche  Vorrichtung  eine  Luftverdünnung 
erzeugt  wird. 


')  Frühling,  Zeitschr.  f.  analyt.  Chemie  1874,  S.  146. 
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Infolgedessen  wird  die  Flüssigkeit  aus  der  Schale  oder  dem 
Becherglase  nach  h  gezogen  und  durch  die  Filzeinlage  yorzäglich 
filtriert  Sobald  der  Rückstand  in  c  trocken  erscheint,  streift  man  den 
Gummischlauch  von  a  ah,  gietst  neues  Wasser  auf  den  Rückstand  und 
laugt  so  oft  und  so  lange  aus,  als  noch  lösliche  Stoffe  an  das  Wasser 
abgegeben  werden.  Zuletzt  wendet  man  heilses,  destilliertes  Wasser 
an  und  bringt  schlietslich  die  rückständige,  farblose  Masse  auf  ein 
vorher  getrocknetes  und  im  Filte rtrocken glase ,  Fig.  102  (a.  t.  S.). 
gewogenes  Filter  i). 

Nachdem  alle  Reste  aus  der  Schale  oder  dem  Glase  mittels  der 
Spritzflasche  in  das  Filter  zusammengespült  worden  sind,  übergiefst 
man  das  ausgewaschene  Mark  zwei-  oder  dreimal  mit  Alkohol  von 
90  Proz.,  verdrängt  denselben  mit  kleinen  Mengen  Äther,  läfst  die 
letzten  Reste  desselben  tunlichst  vollständig  an  der  Luft  abdunsten 
und  bringt  den  Trichter  mit  Inhalt  in  den  erwärmten  TrockenschraDk. 
Hier  wird  anfangs  bei  mäfsiger  Temperatur,  später  bei  100  bis  llO^C. 
getrocknet.  Es  darf  sich  kein  gefärbter  oder  gar  klebriger  Rand  im 
Papier  zeigen,  es  würde  dies  natürlich  ein  Beweis  sein,  dals  nicht  voll- 
kommen ausgesülst  wäre,  und  es  bleibt  in  solchem  Falle  nichts  weiter 
übrig,  als  das  Filter  und  seinen  Inhalt  aufs  neue  mit  heilsem,  destilliertem 
Wasser  auszuwaschen. 

Wenn  der  Rückstand  auch  bei  länger  fortgesetztem  Trocknen 
nicht  mehr  an  Gewicht  verliert  —  was  durch  zwei-  oder  dreimaliges 
Wägen  im  Filtertrocken  glase  festzustellen  ist  — ,  so  bestimmt  man  das 
Gewicht  genau,  verascht  darauf  Mark  und  Filter  im  Platintiegel  und 
bringt  den  geringen  Rückstand  (Sandkörnchen  und  dergleichen),  ab- 
züglich  des  Gewichtes  der  Filterasche,  in  Abrechnung.  Den  Rest  be- 
rechnet man  als  Mark  auf  Prozente  und  findet  den  Saftgehalt  der 
untersuchten  Rüben  als  Differenz  dieser  Zahl  von  100. 

Beispiel.     20,0g  Rübenbrei  sind  ausgelaugt  worden. 

Nach  völligem  Trocknen  wiegt  Glas  -|-  Filter  -|-  Mark  35,998  g, 

Glas  +  Filter.    .    .    .35,124g, 
Rückstand    .    .    .    0,874  g. 


*)  Man  hält  für  solche  und  ähnliche  Arbeiten  «getrocknete  Filter* 
vorrätig.  Rund  geschnittene,  zweimal  gefaltete  Filter  trocknet  naan  eine 
Stunde  im  Trockenschranke  bei  110®  C,  bringt  sie,  noch  warm,  einzeln  in 
das  gleichfalls  erwärmte  Filtertrockenglas,  Fig.  102,  läfst  im  Exsikkator  er- 
kalten und  wägt  mit  aufgesetztem  Deckel.  Den  Gewichtsbetrag  von  Pilte- 
und  Glas  schreibt  man  mit  Bleifeder  auf  das  Filter  selbst.  SelbstverständlicL 
mufs  man  das  demnächst  benutzte  Filter  mit  der  darauf  befindlichen  Sub- 
stanz bei  derselben  Temperatur  wieder  trocknen  und  in  demselben  Gla.^ 
wieder  wägen,  in  welchem  man  es  vorher  gewogen  hatte.  Die  Fütertrocker.- 
gläser  sind  von  dünnem  Glase  gefertigt,  die  eingeschlifEenen  Stopfen  hohl,  9» 
dafs  das  Ganze  nur  ein  geringes  Gewicht  besitzt. 
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Beim  Veraschen  desselben  wurden  folgende  Zahlen  gefunden: 
Tiegel  mit  Asche  21,384  g, 
Tiegel      ....  21,377  g, 

Tiegelinhalt     .    .     0,007  g, 
ab  Filterasche    0,003  g, 


Asche  (Sand)  .    .     0,004  g. 

Dieser  Betrag  Ton  dem  oben  gefundenen  „Rückstände^  in  Abzug 
gebracht,  lälst  0,874  —  0,004  =  0,870  g  reine  Marksubstanz  finden. 

20,0  :  0,870  =  100  :  x, 
a;  =  4,35  Proz.  Mark 

Demnach  waren  in  dem  untersuchten  Rübenbrei  vorhanden: 
4,35  Proz.  Mark, 
95,65      „     Saft, 
100,00  Proz. 

C.    Bestimmung  des  Wassergehaltes. 

In  ein  Trockenschälchen  (Fig.  64,  S.  119)  oder  besser  in  eins  der 
eben  erwähnten  Filtertrockengläser  wägt  man  10,0  g  frischen  Rüben- 
brei  schnell  ab,  indem  man  einen  tunlichst  lockeren  Haufen  daraus  zu 
bilden  sucht,  und  trocknet,  anfänglich  bei  50  bis  60^  C,  schlielslich  bei 
110'^  C.  im  Trockenschranke  bis  zur  Gewichtsbeständigkeit.  Der 
zurückbleibende  Rest  wird  als  Trockensubstanz  angegeben,  die  Differenz 
zvischen  ihrem  Gewicht  und  dem  der  abgewogenen  Menge  Brei  ist  der 
gesuchte  Wassergehalt. 

Hat  man  „geschliffenen''  Brei,  so  klebt  derselbe  infolge  seiner 
lebr  grolsen  Feinheit  bei  dem  eben  beschriebenen  Trocknen  leicht  der- 
artig zusammen  y  dals  die  inneren  Anteile  ihre  Feuchtigkeit  nicht  ab- 
geben können. 

In  diesem  Falle  verfährt  man,  wie  S.  159  bei  dem  Trocknen  von 
Füllmassen  und  dergleichen  vorgeschrieben,  und  trocknet  mit  Sand- 
Zusatz. 

Beispiel.  10,0  g  gewöhnlicher  Rübenbrei  ergaben  nach  dem 
Trocknen  folgende  Wägungsergebnisse: 

Glas  mit  Trockensubstanz     36,760  g, 

Glas,  leer 34,788  g, 

Trockensubstanz     .     .       1,972  g. 
Banach  berechnen  sich: 

19,72  Proz.  Trockensubstanz, 
80,28      „      Wasser, 
100,00  Proz. 
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D.   BeBtimmung  des  Invertzuckergehaltes. 

Die  Ausführung  dieser  Untersuchung  erfolgt  nach  der  auf  S.  181 
gegebenen  Vorschrift  mittels  Titriermethode. 

Man  bringt  110  g  eines  aus  Schnitzeln  oder  Hüben  hergestellteq 
geschliffenen  oder  feingeriebenen  Breies  unter  Zusatz  von  lObislÖccoi 
Bleiessig  und  1  bis  2  g  präzipitierten,  kohlensauren  Kalk  in  eineti 
500 -ccm- Kolben  und  erwärmt  etwa  eine  Stunde  lang  in  kochendeu 
Wasserbade.  Nach  dem  Abkühlen  wird  mit  Wasser  zur  Marke  auf 
gefüllt,  gemischt  und  nach  einigem  Absetzen  der  ziemlich  klare  nui 
iast  neutral  reagierende  Saft,  ohne  Filtration,  abgegossen.  In  einen 
Malskolben  mit  Doppelmarke  (100/ 110  ccm)  werden  100  ccm  •  desselbei] 
(entsprechend  22  g  Brei)  mit  noch  so  viel  Bleiessig,  als  zur  Yollst&DdigeO 
Klärung  notwendig,  und  Wasser  auf  110  ccm  gebracht,  gemischt  und 
filtriert,  worauf  man  100  ccm  dieses  Filtrates  (=  20  g  Brei)  in  einen 
200 -ccm -Kolben  pipettiert  und  so  viel  Natriumkarbonatlösung  zui 
Ausfällung  des  Bleies  hinzufügt,  bis  auf  neuen  Zusatz  weitere  Fällang 
nicht  erfolgt.  Man  füllt  mit  Wasser  zur  Marke,  mischt  und  filtriert 
100 ccm  dieses  Filtrates,  welche  nunmehr  den  gesamten  Zucker  auj 
10,0  g  Rüben  enthalten,  dienen  zur"  Titration  mit  Fehlingscher  Lösungj 
für  welche  der  Titer  unter  gleichen  Verdünnungsverhältnissen  und  bei 
Gegenwart  von  1,5  g  Rohrzucker  (dem  durchschnittlichen  Gehalt  aq 
Rohrzucker  in  10  g  Zuckerrübe)  genau  nach  S.  103  festgestellt  war^i 

Beispiel.  Es  bedurften  bei  der  Titerstellung  der  Fehling sehen 
Lösung  1 0,0  ccm  derselben  bis  zur  völligen ,  durch  die  Prüfung  mitj 
Blutlaugensalzlösung  angezeigten  Reduktion  =  21,9  ccm  einer  Invert^ 
zuckerlösung ,  von  welcher   1 ,0  ccm  =  0,002  g   Invertzucker   enthielt. 

Die  Titration  der  nach  obenstehenden  Yerfahren  schlielslich  ver^ 
wendeten  100  ccm  Filtrat  (=  10,0  Rübe)  erforderte  16,4  ccm  jeneij 
Invertzuckerlösung.  Danach  sind  21,9  —  16,4  =  5,5  ccm  derselben 
weniger  gebraucht  als  bei  der  Titerstellung  und  somit  5,5  x  0,002  =d 
0,011  g  Invertzucker  in  der  zur  Untersuchung  gelangten  Rübenbrei- 
menge  (10,0  g)  vorhanden  gewesen. 

Der  Prozentgehalt  des  betr.  Rübenbreies  an  Invertzucker  beträgti 
also  das  Zehnfache  =  0,11  Proz.  * 

Saft  Untersuchung.  Wenn  neben  der  Untersuchung  einer 
Rüben-  oder  Schnitzelprobe  auf  Zuckergehalt  eine  weitergehende  Fest-; 
Stellung  der  Saftbestandteile,  die  Bestimmung  der  Salze,  des  organischeD 
Nicht  Zuckers  und  des  Reinheitsquotienten  erforderlich  wird,  so  ist  man 
genötigt,  zur  Gewinnung  des  Saftes  den  hergestellten  Brei  abzupressen. 

Die  Methode  leidet  sehr  unter  dem  Umstände,  dafs  die  Zusammen- 
setzung   des  so   gewonnenen   Saftes    von  der   jeweiligen  Feinheit   des 


*)  Ciaassen,  „Deutsche  Zuckerindustrie"  1893,  8,  137. 
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KubenbreieB  and  der  Stärke  des  yod  der  Presse  aupgeübten  Druckes 
beeinflurst  wird.  Bei  vergleichenden  Untersuchungen  sind  deshalb 
itets  tanlichst  gleiche  Verhältnisse  einzuhalten. 

Man  benutzt  eine  stark  wirkende  Spindelpresse,  besser  noch  eine 
mit  Manometer  versehene  und  soujit  Druckregelung  ermöglichende 
lijdraalische  Presse. 

Die  Fig.  103  zeigt  Vorder-  und  Seitenansicht  einer  zu  diesem 
Zwecke  sehr  geeigneten  hydraulischen  Laboratoriumspresse  für  Hand- 

Fig.   103. 


[t^^ 


P^^^ 


betrieb.  Beim  Gebrauch  wird  zunächst  die  obere,  senkrechte  Schrauben- 
spindel A  in  die  Höhe,  die  untere,  wagerechte  B  herausgedreht,  der 
wf  beiden  Seiten  offene  Siebzylinder  C  mit  dem  mit  Rübenbrei  ge- 
füllten Preisbeutel  beschickt  und  durch  das  Niederschrauben  der  oberen 
Spindel  der  Saft,  so  weit  wie  tunlich,  abgeprelst.  Kr  läuft  durch  die 
Sieböffnungen  in  die  Schüssel  D  und  durch  eine  daran  befindliche  Tülle 
IQ  ein  untergestelltes  Gefäfs.  Den  letzten  starken  Druck  bewirkt  man 
fichlierslich  durch  das  langsame  Eindrehen  der  wagerechten  Spindel  B 
"1  den  inneren,  mit  Glyzerin  gefüllten  Hohlraum  des  Fufses,  wodurch 
«n  Prefsstempel  E  in  entsprechender  Weise  gehoben  und  samt  dem 
iiö  Siebgefäfse  befindlichen  Prefskuchen  gegen  die  Prefsfläche  der  oberen 
Spindel  gedrückt  wird.  Der  ausgeübte  Druck  wird  durch  das  seitlich 
*Bgebrachte  Manometer  kontrolliert  und  kann  bis  zu  300  Atmosphären 
gesteigert  werden. 

Erfahrungsgemäts   weicht  der  von    der  Presse  zuerst   ablaufende 
Saft  Ton  den   zuletzt    abgeprefsten   Anteilen    in    der   chemischen   Zu- 
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sammensetzung  nicht  UDerheblich  ab  und  es  darf  deshalb  ein  genügen- 
des Durchmischen  des  gewonnenen  Saftes  niemals  unterbleiben. 

Starkes  Schütteln  und  Rühren  ist  dabei  zu  vermeiden,  um  den 
lästigen  Schaum  nicht  allzu  sehr  zu  vermehren.  Um  den  Saft  von 
etwa  beigemischten  Fasern  (Pulpen)  zu  befreien,  gielst  man  ihn  durch 
ein  trockenes,  leinenes  Tuch  oder  durch  ein  Filter  von  feinem  Messing- 
drahtgewebe,  welches,  wie  ein  Papierfilter  gebogen,  durch  einen  ge- 
wöhnlichen Glastrichter  gehalten  wird,  in  das  S.  172  dargestellte 
Gefäfs,  aus  dem  man  nach  genügender,  mittels  der  Luftpumpe  be- 
wirkter Entschaumung  die  zur  Untersuchung  benötigten  Mengen 
abzieht. 

Die  Ausführung  einer  Saftanalyse  findet  sich  im  Abschnitt  3, 
S.  171  u.  f.  beschrieben. 

Zusammenstellung  der  Untersuchungsergebnisse. 

Eine  vollst  an  dige  Analyse  dieser  Art  kann  man  in  folgender 
Weise  zusammenstellen: 

„Zuckerrüben"  (5  Stück), 
Wurzelgewicht  in  Grammen:    785,  801,  855,  910,  995g. 
Zucker  in  der  Eübe  (Alkohol verfahren)     .    .     15,0  Proz. 

Im  abgepretsten  Saft: 

Zucker 17,60  Proz. 

Wasser 80,20      „ 

Salze 0,49      „ 

Organischer  Nichtzucker 1,71       „ 

100,00  Proz. 
Spezifisches  Gewicht  des  Saftes  1,0841 9  =  20,2«  Brix. 
Wirklicher  Reinheitsquotient  des  Saftes:  88,9. 

Die  im  vorstehenden  beschriebenen  Methoden  zur  Ermittelung  des 
Zuckergehaltes  in  der  Rübe  geben  zwar  sehr  brauchbare  Zahlen  für 
die  Bewertung  derselben,  es  hat  sich  aber  seit  längerer  Zeit  das  Be- 
streben gezeigt,  ein  Verfahren  ausfindig  zu  machen,  welches  die  Er- 
mittelung des  Reinheitsquotienten  im  Rüben saft  auf  eine  schnellere 
und  den  praktischen  Verhältnissen  angemessenere  Weise  gestattet,  als 
das  alte,  eben  beschriebene  Prefsverfahren  ermöglicht. 

Eine  derartige  Methode  hat  Krause  auf  die  wässerige,  warme 
Digestion  des  Rübenbreies  gegründet,  und  wenn  diese  Methode  auch 
keineswegs  einwandfrei  ist  und  namentlich  auch  alle  Mängel  der 
wässerigen  Digestion  einschliefst,  so  erscheint  es  doch  angezeigt,  ihre 
Beschreibung  im  nachstehenden  zu  bringen  ^). 


')  Krause,  Österr.- Ungar.  Zeitschrift  für  Zuckerindustrie  1899,  B.  48*; 
vergl.  auch  Feldges,  Zeitschrift  1900,  S.  209.- 
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Es  wird  ein  gröfseres  Quantum  Rübenbrei  mit  heitsem  Wasser 
behandelt,  worauf  man  nach  Abscheidung  des  Rübenmarkes  die  Flüssig- 
keit spindelt  und  polarisiert.  Ans  den  erhaltenen  Zahlen  berechnet 
sich  dann  in  bekannter  Weise  der  scheinbare  Reinheitsqnotient  und 
die  Stammer  sehe  WertzahL 

Krause  bat  für  diese  Zwecke  eine  besondere  Spindel  konstruiert, 
dn  Saccharometer  mit  Thermometer  und  Temperaturkorrektionstabelle, 
welches  in  seinem  Stengel  zwei  nebeneinander  befindliche  Skalen  be- 
sitzt, deren  eine  die  Grade  Brix  (oder  Balling)  der  gespindelten 
Flüssigkeit  anzeigt,  w&hrend  die  andere,  mit  „Kr.^  (d.  h.  „Krause^) 
bezeichnet,  diejenigen  Grrade  Brix  ablesen  lälst,  oder  was  dasselbe  ist, 
diejenige  scheinbare  lösliche  Trockensubstanz,  welche  für  den  ursprüng- 
Gch  in  dem  yerwendeten  Rübenbrei  Yorhanden  gewesenen  Saft  vor 
dessen  Yerdünnung  mit  dem  Digestionswasser  sich  berechnet  ^). 

Nach  eingehender  Prüfung  alier  bei  dem  Verfahren  in  Betracht 
kommenden  Einzelheiten  ist  folgende  Ausführungsvorschrift  aus- 
gearbeitet worden : 

Es  werden  104,0  g  (das  vierfache  Normalgewicht)  des  mittels  einer 
bewährten  Zerkleinerungsmaschine  beliebiger  Konstruktion  hergestellten, 
schwartenfreien  Rübenbreies,  dessen  Feinheit  von  der  des  „geschliffenen '^ 
Breies  bis  zu  derjenigen,  welche  durch  ein  Uandreibeisen  von  5  mm 
Lochweite  erhalten  wird,  schwanken  kann,  in  einen  Digestionskolbeu 
mit  Marke  für  402,8  ccm  2)  gebracht,  worauf  die  in  der  Tarierschale 
verbliebenen  Reste  mittels  heitsen  Wassers  von  etwa  90^0.  in  den 
Kolben  nachgespült  werden.  Der  Kolben  wird  hierauf  zu  dreiviertel 
Teilen  seines  Inhaltes  mit  heitsem  Wasser  angefüllt  und  sofort  in  ein 
w!  90®  C.  erhitztes  Wasserbad  eingesetzt.  Durch  zeitweiliges  Drehen 
und  Umschwenken  des  Digestionskolbens  im  Wasserbade  wird  die  in 
<iem  Brei  eingeschlossene  Luft  an  die  Oberfläche  der  Flüssigkeit  ge- 
trieben. Nach  20  Minuten  werden  die  Luft-  und  Schaumblasen,  indem 
loan  dabei  den  Kolben  aus  dem  Wasserbade  hebt,  durch  möglichst 
»enig  Äther  entfernt ,  der  Kolben  wieder  in  das  Wasserbad  eingesetzt, 
^i  beilsem  Wasser  von  nahezu  90^  C.  bis  etwa  1  ccm  über  die  Marke 
aufgefüllt  und  10  Minuten  bei  der  Temperatur  von  90^0.  ruhig  stehen 


')  Für  diese  Berechnung  hat  Krause  angenommen,  dafs  die  Markmenge 
^on  26,048  g  Bübenbrei  0,7  ccm  Raum  einnimmt  und  1,05  g  wiegt,  und  findet 
aai^us,  unter  Berücksichtigung  der  bei  der  Digestion  stattfindenden  Ver- 
dünnung de«  ursprünglichen  Saftes  und  auf  Rübenbrei  bezogen ,  dafs  eine 
oaccharometerangabe  des  unverdünnten  Saftes  von  11®  Brix  durch  die  statt- 
gehabte Verdünnung  auf  2,8288*  Brix  herabgeht.  Der  Teilstrich  2,83  der 
Saccharometerskala  befindet  sich  somit  in  gleicher  Höhe  mit  dem  Teilstrich 
J^tO  der  „Kr*-Skala.  Nach  diesem  Verhältnis  sind  die  anderen  Grade  geteilt- 
t^m  die  Skaleneinteilung  möglichst  weitläufig  und  dadurch  sichere  Ablesungen 
lu  erhalten,  sind  die  Grade  von  10  bis  24  —  es  wird  die  Dichte  des  Saftes 
«ch  immer  in  diesen  Grenzen  halten  —  auf  drei  Spindeln  verteilt. 

*)  Bas  Markvolumen  beträgt  4  X  0,7  =  2,8  ccm. 
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gelasBen.  Die  etwa  noch  aufsteigenden  und  sich  am  Kolbenhalse  aD- 
sammelnden  Luftblasen  werden  durch  ein  paar  Tropfen  Äther  leicht 
entfernt.  Nach  Beendigung  des  Versuches,  der  insgesamt  SO  Minuten 
gewährt  hat,  wird  der  Kolben  aus  dem  Wasserbade  genommen  und 
sein  Inhalt  auf  17,5^0.  abgekühlt.  (Bei  abweichender  Temperatur 
müssen  später  die  an  den  Spindeln  angegebenen  Korrektionen  berück- 
sichtigt werden.)  Nach  dem  Abkühlen  wird  der  Kolbeninhalt  genau 
bis  zur  Marke  aufgefüllt,  kräftig  durchgeschüttelt  und  durch  einen  sa 
engmaschigen  Drahttrichter  filtriert,  dafs  das  Mark  Yollständig  zurück- 
gehalten wird.  Zur  Vermeidung  der  beim  Umschütteln  des  Kolben- 
inhaltes auftretenden  zahlreichen  Schaumblasen,  die  zum  Teil  mit  m 
das  Fiitrat  gehen,  empfiehlt  es  sich,  dieses  Filtrat  nochmals  vorsichtig 
über  den  im  Drahttrichter  befindlichen  Rübenbrei  aufzugielsen.  Die 
letzten  Schaumblasen  werden  sodann  durch  Filtrierpapier  entfernt,  der 
Rüben saft  in  einen  Zylinder  gegossen  und  mit  dem  oben  erwähnten 
Kraus  eschen  Aräometer  gespindelt.  Danach  mitst  man  100  ccm  dieses 
Saftes  in  ein  mit  Marke  für  100/ 110  ccm  versehenes  Malskölbchen  ab. 
klärt  wie  üblich  mit  Bleiessig,  füllt  auf  110  ccm  auf,  filtriert  und  polari- 
siert bei  20®  C.  Der  bei  Verwendung  von  200-mm-Röhren  um  Vio  ^^^' 
grölserte  Polarisationsbetrag  gibt  die  Prozente  Zucker  in  der  Rübe  an  ^)- 
Beispiel.  Die  Spindelnng  des  Saftes  ergab  bei  17,5<^C.  =  18,45^ 
Brix  an  der  „Kr.^-Skala  der  Krauseschen  Spindel,  die  Polarisation 
(um  Vio  d^s  Betrages  für  den  Bleiessigzusatz  vermehrt):  14,4.  Der 
scheinbare  Reinheitsquotient  des  Saftes  ist  somit: 

18,45  :  14,40  =  100  :  a; 
X  =  78,04. 


6.    Produkte  der  Verarbeitung  von  Melassen 
auf   Zucker.     (Saccharate,    Zwischenprodukte, 

Endlaugen.) 

Die  verschiedenen  Verfahren,  welche  zur  Gewinnung  des  Zuckers 
aus  den  Melassen  —  und  zwar  in  kristallisiertem  Zustande  —  im 
grotsen  Fabrikhetriebe  Anwendung  gefunden  haben,  beruhen,  wenn 
man  von   dem  Osmoseverfahren  absieht,  sämtlich  auf  der  Grundletge.. 


0  Stift,  Österr.- Ungar.  Zeitschrift  für  Zuckerind UBtrie  1901,  S.  6ö3. ' 
Die  Originalvorscbrift  schreibt  das  alte  Normalgewicht  (4  X  26,048)  und 
dementsprechend  Mafskolben  mit  Marke  für  402,8  Mohr  sehen  Kubikzenti- 
meter vor.  —  Da  die  gröfsere  oder  geringere  Feinheit  des  Bnbenbreies,  d» 
Temperatur  und  die  Zeitdauer  der  Digestion  die  Besultate  wesentlich  befio* 
Aussen,  so  ist  es  ratsam,  die  Angaben  obiger  Vorschrift  sorgsam  einzuhalü^c, 
um  Vergleichszahlen  zu  bekommen.  Vergl.  auch  Ehrlich,  Zeitsohrifl  19<'I- 
8.  3  und  Stiepel,  daselbst  1902,  8.  493. 


I 
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^n  in  der  Melasse  in  Lösung  befindlichen  Rohrzucker  in  eine  feste 
eilemische  Verbindung  mit  Metalloxyden  überzuführen,  worauf  diese 
,Saccharate*'  von  den  daneben  befindlichen  Nichtzuckerstofi'en  der 
Melasse,  den  Salzen  und  organischen  Substanzen ,  in  geeigneter  Weise 
getrennt  und  gereinigt  werden  '). 

Verschieden  wie  die  Darstellung  der  festen  Saccharate  ist  auch 
4er  Weg,  den  die  einzelnen  Fabrikationsmetboden  bei  dieser  Reinigung 
enscUagen.  Bei  den  Kalkyerfahren  laugt  oder  wäscht  man  die  feste 
Zuekerverbindung  mit  Alkohol  oder  mit  Wasser  aus,  bei  den  Strontian- 
Terfahren  benutzt  man  zu  diesem  Zwecke  Lösungen  von  Strontium - 
bTdroxjd.  Alle  diese  Flössigkeiten  lösen  im  wesentlichen  nur  die 
eben  erwähnten  NicbtzuckerstoSe,  welche  demnächst  in  die  sogenannten 
Esd*  oder  Abfalllaugen  übergehen,  und  lassen  die  Saccharate  in 
mehr  oder  weniger  reinem  Zustande  zurück. 

Wo  gleichzeitig  eine  Rübenverarbeitung  stattfindet,  kann  das 
Kalksaccharat,  mit  Wasser  oder  Saft  zu  einer  Zuckerkalkmilch  angerührt, 
xor  Scheidung  des  Rüben rohsaftes  benutzt  werden,  das  Strontian- 
Äccharat  hingegen  wird  schon  vorher  für  sich  zersetzt  und  die  ge- 
wonnene, sehr  reine  Zuckerlösung  mit  dem  Dünnsaft  der  Rohzucker- 
&brik  vereinigt.  Das  letztgenannte  Saccharat  wird  aber  auch  im 
frölsten  Malsstabe  direkt  auf  Zucker  verarbeitet. 

I)ie  abfallenden  Laugen  bilden  vermöge  ihres  Gehaltes  an  Kali- 
Md  Stickstoff  Verbindungen  ein  wertvolles  Düngemittel  für  die  Land- 
»irtschaft. 


^)  Man  unterscheidet  je  nach  den  benutjcten  Oxyden  zwischen  Strontian-, 
Kalk-,  Baryt-  und  Bleiverfahren.  Das  an  erster  Stelle  genannte  Ver- 
ehren wird  in  g^öfster  Ausdehnung  betrieben,  die  Anwendung  des  zweit- 
genannten  ist  dagegen  sehr  zurückgeganj^en,  während  das  Barytverfahren 
Boch  gar  keinen  Boden  gewonnen  hat.  Das  Bleiverfahren  ist  zur  Zeit  nur 
im  Aaslande  in   zwei  Fabriken  im  Betriebe. 

Von  den  drei  Calcium  Verbindungen  mit  je  1,  2  oder  3  Molekülen  Kalk, 
^«m  Mono-,  Di-  und  Tri-CaU'iumsaccharat,  ist  das  letztere  [(3CaO), 
^«H„On  -♦-  3H<0]  besondera  hervorzuheben.  Man  gewinnt  es,  in  kaltem, 
*j«  in  hei£iem  Wasser  schwer  Iftslich,  durch  Zusatz  von  Calci amhydrat  zu 
«ber  Zackerlösung,  bis  zur  Sättigung,  und  Erhitzen  derselben  (Substitu- 
tion g  verfahren)  oder  durch  Einrühren  von  überschüssigem,  feinem  Ätzkalk- 
polver  in  etwa  lOprozentige  Zuckerlösungen  in  der  Kälte  (Ausscheidungs- 
^erfahren).  Von  Zuckerlösungen  wird  das  Tri-Calciumsaccharat  in  gröfseren 
Mengen  gelöst,  in  Alkohol  ist  es  fast  unlöslich  (Ein tionaver fahren). 

Bei  dem  Entzuckern  mittels  Strontian  kommt  ein  Mono-Strontium- 
«accharat  (SrO,  Ci,Hg,Oii)  und  ein  Di  -  Strontiumsaccharat  [(28rO), 
^uH„0„]  zur  Darstellung.  Das  letztere  zeigt  die  bei  der  Fabrikation  be- 
Qotzte  Eigenschaft,  sich  in  der  Kälte  und  bei  Gegenwart  von  Wasser  in  das 
«ono-Saccharat  und  in  Strontiumhydroxyd  zu  spalten. 

Ein  einbasisches  Baryumsaccharat  scheidet  sich  beim  Erkalten 
«nes  Gemisches  von  beifsen  Baryt-  und  Zuckerlösunpren  kristallinisch  aus. 

Ein  Di-Bleisaccharat  (2PbO,  C,,H„Oii)  bildet  sich  beim  Zu- 
^nimenbringen  von  Melasselösung,  Bleikarbonat  und  freiem  Alkali. 
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Die  Untersuchung  der  oben  genannten  Stoffe  erstreckt  sich  auf  die 
Zusammensetzung  derselben,  auf  die  Reinheit  der  daraus  hergestellten 
Säfte  und  auf  den  Zuckergehalt  der  Ausgangsprodukte. 

A.    Kalksaecharate. 

Mit  dem  Namen  Melassekalk  bezeichnet  man  das  (nur  bei  den 
sogenannten  Elutionsyerfahren)  dargestellte  trockene,  ungereinigte  Roh- 
saccharat;  Kalksaccharat,  Zuckerkalk  oder  Zuckerkalkmilch  dagegen 
nennt  man  die  gereinigten  Produkte  aller  Kalkverfahren.  Ihre  chemische 
Zusammensetzung  ist,  wie  aus  dem  Vorstehenden  erhellt,  je  nach  Dar- 
stellung und  Reinigung  verschieden,  der  Gang  der  Untersuchung ')  bei 
allen  gleich. 

Den  Zuckergehalt  und  den  Kalkgehalt  bestunmt  man  direkt  im 
Saccharat;  für  alle  übrigen  Bestimmungen  zersetzt  man  dasselbe  zuvor 
durch  Saturation  mit  Kohlensäure,  filtriert  den  ausgeschiedenen  kohlen- 
sauren Kalk  ab  und  analysiert  das  eingedickte  Filtrat,  den  „saturierten 
Saft",  nach  den  Vorschriften  unter  2  (S.  146). 

Die  hier  erhaltenen  Zahlen  werden  mit  Hilfe  der  beiderseitigen 
Zuckergehaltszahlen,  nach  weiter  unten  stehendem  Beispiel,  auf  die 
un saturierte  Substanz  umgerechnet. 


I.  Das  unsaturierte  Saccharat. 

A.    Bestimmung  des  spezifisohen  Gtowichtes. 

Diese  Ermittelung  findet  nur  bei  der  Zuckerkalkmilch  der  Ein- 
tionsverfahren  und  zwar  mittels  Pyknometerwägung  statt,  sie  wird 
nach  S.  60  mittels  eines  50-ccm-Kölbchens  ausgeführt-.  Man  hat 
darauf  zu  achten,  dafs  keine  Luftblasen  in  der  Flüssigkeit  einge- 
schlossen bleiben. 

B.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 

Die  Bestimmung  des  Zuckers  durch  Polarisation  in  allen  solchen 
Produkten,  welche  ein  Saccharat  enthalten,  erfordert  zunächst  die  Zer- 
setzung dieser  Verbindung.  Man  verwendet  dazu  in  diesem  Falle  die 
Essigsäure,  welche  unter  Bildung  von  löslichem  essigsauren  Calcium 
den  Zucker  in  Freiheit  setzt.  Das  Eintreten  dieser  Zersetzung  kon- 
trolliert man  durch  Phenolphtalein. 

In  der  Neusilberschale  (S.  151)  wägt  man  von  festen  Saccharaten 
etwa  10,0  g,  von  Zuckerkalkmilch  etwa  20,0  g  (oder  die  Normal- 
gewichtsmengen, 13,0g  bezw.  26,0g)  ab,   reibt   mit  etwas  Wasser  an 


*)   Nach  Dr.   Bodenbender,    Dr.  Ihlöe,    Dr.    R.   Frühling    und 
Dr.  J.  Schulz  a.  a.  O. 
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nd  fügt,  nach  Zusatz  einiger  Tropfen  Phenolphtaleinlösung ,  wodurch 
lieh  der  ganze  Schaleninhalt  rot  färbt,  starke  Essigsäure  bis  zur  völligen 
Zersetzung  und  Auflösung  der  Zuckeryerbindung  und  bis  zum  Ver- 
«hwinden  der  roten  Färbung  hinzu.  Die  Masse  löst  sich  unter  Er- 
Tännen,  gleichzeitig  färbt  sich  die  Flüssigkeit  dunkel  Man  bringt 
ne  unter  Nachspölen  verlusilos  in  ein  100-ccm-Kölbchen  und  neutrali- 
fiert  den  geringen  Überschuls  der  Säure  durch  einige  Tropfen  einer 
Losung  von  kohlensaurem  Natrium,  bis  eine  bleibende  Trübung  (von 
bbleBsaurem  Calcium)  und  eine  ganz  schwache  Rötung  entsteht.  Nach 
dem  Erkalten  klärt  man  mit  Bleiessig,  füllt  bis  zur  Marke  auf  und 
pdarisiert. 

Beispiel  20,6  g  Zuckerkalkmilch,  wie  angegeben  behandelt  und 
ieblierglich  zu  100  ccm  verdünnt,  ergeben  eine  Drehung  (im  200 -mm- 
fiohr  der  deutschen  Apparate)  von  13,1^. 

13,1   X  0,26  =  3,406  g  Zucker, 
20,6  :  3,406  =  100  :  x, 
X  =  16,53  Proz.  Zucker. 

C«    Bestimmung  des  Kalkgehaltes. 

Man  verwendet  etwa  5  g  festes  Saccharat  bezw.  10  g  Zuck^rkalk- 
milch,  wägt  in  der  Neusilberschale  genau  ab,  spült  in  eine  geräumige 
Porzellanschale ,  verdünnt  auf  etwa  150  ccm  mit  heifsem  Wasser  und 
titriert  nach  Zusatz  einiger  Tropfen  Lackmustinktur  oder  Phenol- 
piitaleinlöBung  mittels  Normalsäure,  wie  bei  der  Bestimmung  der  Alkalität 
(S.  166)  angegeben. 

Man  benutzt  hier  zweckmälsig  nicht  die  Normälschwefelsäure  (um 
Anssclieidung  von  schwerlöslichem  Calciumsulfat  zu  vermeiden),  sondern 
^o^Qal6alzsäure  oder  Normalsalpetersäure,  welche  leichtlösliche  Kalk- 
salze  bilden,  und  findet  den  Ealkgehalt  (Calciumoxyd)  der  untersuchten 
Substanz  durch  Multiplikation  der  Anzahl  der  verbrauchten  Kubik- 
zentimeter mit  0,028  1). 

Beispiel.  8,40  g  Zuckerkalkmilch  gebrauchten  (bis  rote  Färbung 
W  Anwendung  von  Lackmus,  völlige  Entfärbung  bei  Anwendung  von 
Phenolphtalein  eintrat)  27,3  Normalsalpetersäure, 

27,3  X  0,028  =  0,7644  g  Calciumoxyd, 
8,40  :  0,7644  =  100  :  a;, 
X  =  9,10  Proz.  Ätzkalk. 

IL    Der  saturierte  Saft. 

Zur  Herstellung  desselben  werden  von  dem  gut  gemischten 
Saccharat  100  bis  200  g  (ohne  genaue  Wägung)  in  einer  Porzellanreib- 


^)  Da  man  die  im  Zackerkalk  enthaltenen  Alkalien  mit  titriert,  so  wird 
*Qf  diese  Weise  der  Kalkgehalt  ein  wenig  zu  hoch  gefunden. 
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schale  mit  Wasser  zu  einem  gleichmätsigen  Brei  angerieben  bezw.  Ter-j 
dünnt  und  in  einen  1  bis  2  Liter  fassenden  Kochkolben  gespüilt.  Man 
verwendet  im  ganzen  300  bis  400  ccm  Wasser. 

Die  dünne  Flüssigkeit  wird  mit  Kohlensäure  behandelt,  wodurch 
der  Zuckerkalk  zerlegt  und  der  Zucker  in  Lösung  geführt  wird.  Man 
entwickelt  die  Kohlensäure  am  besten  aus  kohlensaurem  Kalk  (Marmor- 
abfall),  welcher,  in  kleine  Stücke  zerschlagen,  mit  verdünnter  Salzsaare 
zersetzt  wird,  und  »benutzt  dazu  zweckmatsig  einen  sogenannten  Kipp- 
sehen  Apparat,  Fig.  104,  A.  Die  obere  und  untere  Kugel  desselben 
enthält  verdünnte  Salzsäure,  welche  nach  Öffnung  des  Glashabnes  h 
durch  ihr  eigenes  Gewicht  in  die  mit  Marmorstücken  gefüllte,  mittlere 


^ 


Fig.    104. 


Kugel  hinaufgedrückt  wird.  Das  entweichende  Gas  tritt  zuerst  in  eine 
mit  wenig  Wasser  versehene  WaschflaschejB,  welche  etwa  übergerissene 
Säure  zurückhält  und  gleichzeitig  durch  das  Passieren  der  Gasblasen 
den  Gang  der  Kohlensäureabsorption  anzeigt.  Den  Saturationskolben  C 
schliefst  ein  doppeltdurchbohrter  Gummipfropfen,  von  dessen  beiden 
Glasröhren  die  eine  kurz,  oben  mit  Gummischlauch  und  Quetscbbahn  a 
geschlossen  ist,  die  andere  aber  bis  in  die  innere  Ausbauchung-  des 
Kolbens  hineinragt. 

Zur  Ausführung  der  Saturation  öffnet  man  den  Glashahn  h  am 
Entwickelungsapparat,  gleichzeitig  den  Quetschhahn  a  und  treibt  zu- 
nächst durch  die  heftig  einströmende  Kohlensäure  die  im  Kolben  be- 
findliche atmosphärische  Luft  aus. 

Man  schliefst  hierauf  den  Quetschhahn  a  und  läfst  unter  kräftigem, 
fortwährendem  Umschütteln  des  Kolbens  C  so  lange  Kohlensäure  ein- 
treten, bis  keine  Absorption  niehr  stattfindet.    Die  Saturation  vollzieht 
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idi  auf  diese  Weise  unter  dem  schwachen  Druck  einer  reinen  Kohlen- 
Boreatmosphäre;  sie  ist  beendet,  sobald  keine  Gasblasen  mehr  die 
Wäsehflasche  B  passieren.  Man  schliefst  dann  den  Glashahn ,  bringt 
b  Kolben  mit  der  saturierten  Flüssigkeit,  in  welcher  neben  Zucker 
t&d  einigen  leicht  löslichen  Salzen  auch  eine  gewisse  Menge  doppelt- 
balensaures  Calcium  gelöst  ist,  behufs  Zersetzung  des  letzteren  —  (das 
fefiliche  doppeltkohlensaure  Calcium  geht  durch  Verlust  von  Kohlen- 
iliire  in  unlösliches  einfachkohlensaures  Calcium  über)  —  und  zur 
btfernoDg  der  aufgenommenen  Kohlensäure  auf  ein  Wasser bad  mit 
ificheDdem  Wasser,  erhitzt  eine  2ieit  lang  und  filtriert  sodann  heifs 
lorch  ein  trockenes,  grofses  Faltenfilter  ab. 

Das  Filto&t  wird  in  einer  flachen  Porzellanschale  zu  einem  dünnen 
iimp  eingedampft,  yon  den  dabei  sich  bildenden  Abscheidungen  aber- 
tals  durch  Filtration  befreit  und  nach  dem  Erkalten  als  „saturierter 
Saft**  zu  den  folgenden  Untersuchungen  benutzt. 

A.    Bestimmiing  des  Zuckergehaltes. 

In  ein  50-ccm-Kölbchen  werden  10  bis  15  g  genau  abgewogen  und 
»bekannter  Weise  polarisiert. 

B.    Bestimmung  des  Wasser-  und  NichtZuckergehaltes. 
Man  verwendet  5,0  g  und  verfährt  genau  nach  S.  159. 

C.     Bestimmung  des  Aschegehaltes. 

Man  pflegt  sich  hier  nicht  auf  die  Ermittelung  der  Gesamtasche 
CQ  beschränken ,  sondern  man  bestimmt  in  dieser  die  Menge  des  lös- 
^iien  Anteils  (kohlensaure,  schwefelsaure  und  Chlor  -  Alkalien) ,  die 
to^enannte  Alkaliasche,  und  des  in  Wasser  unlöslichen  Anteils,  die 
M^eaannte  Kalkasche,  hauptsächlich  kohlensaurer  Kalk,  welcher 
iorch  die  Zersetzung  löslicher   organisch  -  saurer  Kalksalze    entstand. 

Man  verfährt  genau,  wie  S.  163  bei  der  „Bestimmung  des  Salz- 
[«haltea"  in  Dicksäften  u.  s.  w.  angegeben,  verkohlt  20  bis  25  g  des 
Äturierten  Saftes,  zieht  die  Kohle  mit  kochendem  Wasser  aus  und  ver- 
ifennt  zunächst  den  unlöslich  zurückbleibenden  Anteil.  Die  rück- 
ledige  Asche  wird  mit  einer  Lösung  von  kohlensaurem  Ammon 
iBTchfeuchtet,  um  beim  Glühen  entstandenes  Calciumoxyd  wieder  in 
US  Eoblensäuresalz  zurückzuführen,  dann  zieht  man,  da  diese  Asche 
«st  immer  noch  geringe  Mengen  Alkalisalz  einschliefst ,  sie  nochmals 
"J't  ganz  wenig  kochendem  Wasser  aus ,  sammelt  sie  vollständig  auf 
tinm  kleinen  Filter  von  bekanntem  Aschegehalt,  wäscht  gut  aus 
Bnd  Tereioigt  das  hierbei  entfallende,  klare  Filtrat  mit  dem  zuerst 
ttthaltenen. 

Das  Filter  wird  samt  seinem  Inhalt  getrocknet  und  im  Platin- 
'Jegel  verascht.     Den  Rückstand  befeuchtet  man  abermals  mit  Ammo- 

PrftliUng,  AnleitUDg.  25 
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niamkarbonatlösang ,  trocknet  nnd  erhitzt  nochmals  zum  sch'wacb 
Glühen,  l&tet  im  Exsikkator  erkalten  und  wägt.  Das  Mehr^^richt 
die  Kalkasche.  Das  Gesamtfiltrat  enthält  die  Alkaliasche;  m 
verdampft  es  in  der  zum  Einäschern  benutzten,  gewogenen  Plat: 
schale  auf  dem  Wasscrbade  zur  Trockne,  erhitzt  zum  schwachen  Glüfa 
und  wägt  nach  dem  Erkalten  wieder. 

Beispiel.     25,43  g  saturierter  Saft  gaben  nach  vorstehender  I 
handlung : 

Platintiegel  mit  Kalkasche  15,8782  g, 

„            leer  ....  15,7420  g, 

Asche  0,1362  g, 

abzOglich  Filterasche  0,0020  g, 

Kalkasche  0,1342  g. 

Platinschale  mit  Alkaliasche       66,1782  g, 
„  leer     ....       65,8762  g, 


Alkaliasche         0,3020  g. 

25,43  :  0,1342  g=  100  :  x, 
X  =   0,52  Proz.  Kalkasche; 

25,43  :  0,3020  =  100  :  x, 
a;  =  1,11  Proz.  Alkaliasche. 


IIL    Berechnung  der  Resultate. 

Hätte  man  beispielsweise  bei  Untersuchung  einer  Zuckerkai  km  il 
neben  den  eben  für  Asche  angeführten  Zahlen  bei  der  Zuckerbestii 
mung  22,80  Proz.  Zucker,  bei  der  Wasserbestimmung  73,20  Pn: 
Wasser  im  saturierten  Safte  ermittelt,  so  würde  folgende  Zusamme 
Setzung  desselben  sich  ergeben : 

22,80  Proz.  Zucker, 
1,11      „      Alkaliasche, 
0,52      „      Kalkasche, 
2,37      „      organischer  Nichtzucker, 

73,20      „      Wasser, 
~1l  00,00  Proz. 

Aus  diesen  Zahlen  berechnet  man  nach  S.  160  zunächst  die  Qu« 
tienten,  den  Gehalt  in  der  Trockensubstanz,  welche  hier  100  —  73,2 
=  26,80  Proz.  beträgt. 
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100  Teile  Trockensubstanz  An!  100  Teile 

enthalten:  Zucker  kommen: 

85,10  Zucker  (Reinheitsquotient)    ....       — 

4,14  Alkaliasche 4,87 

1,94  Kalkasche 2,28 

8,82  organischen  Nichtzucker 10,39 

100,00. 

Unter  der  Annahme,  dals  das  Mengenverhältnis  des  Zuckers  zum 
okalkfreien  Nichtzucker  im  saturierten  Saft  dasselbe  sei  wie  in  der 
Bjatarierten  Zuckerkalkmilch,  rechnet  man  nun  die  Zusammensetzung 
b  letzteren ,  deren  Zucker  -  und  Kalkgehalt  oben  direkt  bestimmt 
nirde,  nach  folgendem  Ansätze  aus : 

20,80     :        1,11         =  16,48     :  x, 

Zucker    :  Alkaliasche  Zucker    :  Alkaliasche 

(des  saturierten  Saftes)  (der  Zuckerkalkmilch), 

X  =  0,80  Proz.  Alkaliasche  in  der  ZuckerkalkmUch. 
In  gleicher  Weise  findet  man : 

22,80  :  0,52  =  16,48  :  x, 

aj  =  0,39  Proz.  Kalkasche,  und 

22,80  :  2,37  =  16,48  :  x, 

X  =  1,71  Proz.  organischen  Nichtzucker  in  derselben. 

Die  untersuchte  Zuckerkalkmilch  enthält  mithin: 

16,53  Proz.  Zucker, 

9,12      „      Ätzkalk, 

0,80      „     Alkaliasche, 

0,39      „      Kalkasche, 

1,71       „     organischen  Nichtzucker, 
71,45       „     Rest  (Wasser  und  nicht  bestimmte  Substanzen). 

100,00  Proz. 

B.   Strontiansaccharate,  Schleudersalz  i). 

Die  Untersuchung  der  Strontiansaccharate  schliefst  sich  in  allen 
Bnkten  den  für  die  Analyse  der  Kalksaccharate  gegebenen  Vor- 
auiften  an.  Man  bestimmtauch  hier  im  unsaturierten  Saccharat 
to  Zuckergehalt  nach  LB,  (S.  222)  und  den  Gehalt  an  Strontium- 
ydroxyd  durch  Titrieren  mit  Normalsalzsäure  oder  Normalsalpeter- 
lare  nach  L  C.    (S.  223). 


*)  Über  dieses  Salz  und  seine  Benennung  sehe  man  den  Artikel 
J^^roDtiumhaltige  Fabrikationsprodukte".  Beines  „Schleudersalz"  ist 
^'oiitiumliydroxyd. 
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Das  kristallisierte  Strontiumhydroxyd  schliefst  acht  Moleküle  Kri 
Stallwasser  ein  und  besitzt  demnach  die  Formel  Sr  (0  H)2  -|-  8  Hj  0 
Es  entspricht  also  1,0  ccm  Normalsäure  0,13289  g  der  Yorstehendei 
Verbindung. 

Das  Molekulargewicht  des  kristallisierten  Strontiurahydroxydes  is' 
nun  zufällig  ein  Betrag,  welcher  eine  für  die  Fabrikpraxia  sehr  er 
wünschte  und  angenehme  Vereinfachung  der  Berechnung  zulälst.  Mai 
titriert  nämlich  zweck mäfsigerweise  nicht  mit  Normalsäure,  senden 
mit  einer  dreiviertel-normalen  Säure,  wie  sie  leicht  erhalten  wird 
wenn  man  dreiviertel  Liter  Normalsäure  (750  ccm)  zu  eineoi  Lites 
(1000  ccm)  Flüssigkeit  mit  Wasser  verdünnt. 

Nach  dem  oben  angegebenen  Titer  der  Normalsäure  (0,1  ccm  = 

0,13289  g  kristallisiertes  Uydroxyd)  berechnet  sich  für  750  ccm  der 

selben : 

1000  :  132,89  =  750  :  x, 

X  =  99,67  g  Strontiumhydroxyd. 

Werden  also  diese  750  ccm  Normalsäure  zu  1000  ccm  mit  Wass^i 
verdünnt,  so  entspricht  1,0  ccm  dieser  dreiviertel-normalen  Säur< 
=  0,09967  g  Hydroxyd,  eine  Zahl,  für  welche  hier  ohne  weiteres  0,1  $ 
gesetzt  werden  darf. 

Bei  Anwendung  von  10,0  g  der  zu  titrierenden  Substanz  gebei 
somit  die  verbrauchten  Kubikzentimeter  der  drei viertel-normalei 
Säure  direkt  Prozente  kristallisierten  Strontiumhydroxydes  an. 

I.    Strontiansaccharate  (Strontianrohsaft). 

Die  Untersuchung  derselben,  die  Herstellung  und  Analyse  dei 
saturierten  Saftes,  sowie  die  schlielsliche  Zusammen steUung  und 
Berechnung  der  Resultate  wird  genau  so  ausgeführt,  wie  oben  bei  dem 
Kalksaccharat  angegeben  worden  ist. 

IL    Schleudersalz. 

Die  Untersuchung  dieses  Salzes  auf  Zucker  ist  eine  sieb  täglicb 
wiederholende  Arbeit,  welche  zur  Beurteilung  des  Kühlprozesses,  durch 
welchen  die  Zersetzung  der  anfänglich  erzeugten  Zuckerverbindung 
bewirkt  wird,  erforderlich  ist.  Man  wägt  1 3,0  g  Salz  in  der  Neusilber- 
schale  ab  und  verfährt  genau  wie  unter  A«  1.  B.  (S.  222)  angegeben 
l'er  Verdünnung  halber  (es  wird  zu  100  ccm  Volum  aufgelöst)  sind 
die  ax9  Polarisationsapparate  abgelesenen  Grade  zu  verdoppeln  und 
ergeben  dann  den  gesuchten  Zuckergehalt  in  Prozenten.  Derselbe 
beträgt  etwa  3  bis  4  Proz. 

G.  Abfalllauge. 

Die  von  der  Reinigung  der  Saccharate  schlielslich  verbleibenden 
,iL äugen"  sind  gelb  bis  rotbraun  gefärbte  Flüssigkeiten  von  schwacher 
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Konzentration  und  stark  alkalischer  BeschaSenlieit ,  welche,  neben  ge- 
nügen Mengen  Zucker,  den  gröCsten  Teil  der  in  den  Melassen  vor- 
banden gewesenen  Salze  und   organischen  NichtzuckerstoSe  enthalten. 

Die  Betriebskontrolle  verlangt  die  Untersuchung  der  Laugen  auf 
ihren  Gehalt  an  Zucker  —  welcher,  da  er  der  Verwertung  sich  ent- 
zieht, in  möglichst  geringer  Menge  vorhanden  sein  soll  — ,  daneben 
bestimmt  man  das  spezifische  Gewicht. 

Die  bei  der  Arbeit  mit  Strontian  abgehende  Lauge  soll  frei  von 
Strontiumverbindungen  sein,  sie  darf  auf  Zusatz  einer  Lösung  von 
kohlensaurem  Natrium  keine  Trübung  von  kohlensaurem  Stron- 
tium geben. 

Zur  Feststellung  des  Wertes  der  Abfalllaugen  als  Düngemittel  ist 
die  Bestimmung  des  Gehaltes  an  Kali  und  Stickstoff  erforderlich.  Sie 
werden  zumeist  auf  sogenannte  „Schlempekohle^  verarbeitet.  (Siehe 
Abschnitt  XIV.) 

A.    Bestimmung  des  spezifischen  Gewichtes. 

Bei  der  grotsen  Dünnflüssigkeit  der  Laugen  bedient  man  sich  am 
einfachsten  der  Mohr- Westphalschen  Wage  oder  eines  genauen 
Aräometers.  Das  spezifische  Gewicht  schwankt  etwa  zwischen  1,04 
bis  1,08. 

B.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 

In  einen  1 00 -ccm- Kolben  mitst  man  50ccm  Lauge  mittels  einer 
Pipette  ab,  behandelt  zunächst  nach  Zusatz  einiger  Tropfen  Phenol- 
pbtaleinlösung  mit  Essigsäure,  dann  mit  möglichst  wenig  Natrium- 
karbonatlösung, genau  wie  bei  der  Polarisation  des  Zuckerkalks  vor- 
geschrieben, klärt  mit  Bleiessig,  füllt  bis  zur  Marke  und  verfährt  in 
der  bekannten  Weise. 

Beispiel.  50  ccm  einer  Lauge  vom  spezifischen  Gewicht  1,0426 
sind  auf  100  ccm  verdünnt  worden  und  ergeben  5,6 ^  Drehung  (deutsche 
Apparate). 

5,6  X  0,26  =  1,456  g  Zucker, 
50  :  1,456  =  100  :  a?, 
X  =  2,912  Proz.  Zucker  (Volumprozente) 
oder,  nach  Division  dieser  Zahl  mit  dem  spezifischen  Gewichte: 

2  912 
fk/öß  ^^  ^'^^  Gewichtsprozente  Zucker. 

Ist  für  besondere  Zwecke  eine  Bestimmung  des  Gehaltes  an  Trocken- 
substanz und  Asche  in  der  Lauge  erforderlich,  so  verfährt  man  nach 
den  für  Rübensaft  gegebenen  Vorschriften. 

Über  die  Bestimmung  des  Düngewertes  der  Abfalllaugen 
8.  im  Abschnitt  „Künstliche  Düngemittel". 
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D.    Untersachung  der  Asche. 

Wenn  es  im  allgemeinen  bei  den  im  vorstehenden  abgehandelte 
Untersuchungen  zuckerhaltiger  Stoffe  meistens  genügt,  die  Menge  de 
Gesamtasche  auszumitteln ,  so  treten  doch  bisweilen  Fragen  heraz 
welche  eine  ausführliche,  quantitative  Bestimmung  aller  Aschenbestand 
teile  wünschenswert  oder  notwendig  machen. 

Die  Aufgabe  und  Methode  einer  solchen  Aschenanalyse  fällt  fas 
vollständig  mit  derjenigen  zusammen,  wie  sie  im  Abschnitt  IIJ 
„Wasser^  für  die  Untersuchung  der  Abdampfrückstände  in  ausführ 
lieber  Weise  beschrieben  worden  ist.  Indem  wir  uns  daher  beschrftnkeo 
an  dieser  Stelle  nur  den  Gang  der  Untersuchung  kurz  anzugeben 
verweisen  wir,  was  die  Ausführung  der  Einzelbestimmungen  anbe 
trifft,  auf  die  diesbezüglichen  im  Abschnitt  „Wasser*^  enthaltenei 
Vorschriften. 

Zur  Herstellung  der  für  eine  vollständige  Analyse  erforderlicher 
Quantität  Asche  verfährt  man,  wie  S.  125  und  163  angegeben,  nachdenc 
man,  wenn  Flüssigkeiten  zur  Untersuchung  vorliegen,  diese  durch  Ab- 
dampfen möglichst  konzentriert  hat.  Man  verkohlt  also,  zunächst  bei 
mälsiger  Glühhitze  in  einer  geräumigen  Piatinschale,  bis  gar  keine  Gase 
mehr  entweichen,  laugt  die  in  einem  Porzellan mörser  fein  zerdrückte 
und  in  die  Platinschale  zurückgespülte  Kohle  wiederholt  mit  heitsem 
Wasser  aus,  verbrennt  den  Rückstand  völlig  zu  Asche,  welche  mit  einer 
Lösung  von  kohlensaurem  Ammon  zu  bebandeln  ist,  und  vereinigt 
schlielslich  mit  derselben  das  die  löslichen  Anteile  enthaltende  Filtrat 
Nach  dem  Verdampfen  desselben  u.  s.  w.  und  gelindem  Glühen  bestimmt 
man  das  Gewicht  der  Gesamtasche. 

Man  verwendet,  wenn  irgend  möglich,  mindestens  1,5  bis  2  g  Asche 
und  bemifst  danach  die  Menge  der  Substanz,  welche  zur  Yeraschnng 
notwendig  wird.  Ist  man  über  den  Aschegehalt  derselben  im  Zweifel, 
so  bestimmt  man  ihn  zuvor  annähernd  unter  Zuhilfenahme  von  konzen- 
trierter Schwefelsäure  in  einem  kleinen  Anteil.  Da  der  Zucker  bei 
seiner  Verbrennung  leicht  über  den  Rand  der  Platinschale  hinaus  sich 
aufbläht,  so  ist  es  in  den  meisten  Fällen  ratsam,  das  erforderliche 
Quantum  nicht  mit  einem  Male,  sondern  in  einzelnen  Portionen  zu 
veraschen  und  sodann  die  Kohle  zu  vereinigen. 

Man  nimmt  von  festen  Zuckern,  je  nach  ihrer  Qualität,  50  bis 
100g,  von  Füllmassen,  Melassen  und  Sirupen  25  bis  50g  und  dampft 
von  dünnen  Flüssigkeiten,  Laugen  und  den  saturierten  Säften  der 
Saccharate  so  viel  ein,  bis  eine  entsprechende  Menge  von  siropartiger 
Beschaffenheit  vorhanden.  In  der  gewogenen  Asche  bestimmt  mani 
zunächst  die 
Kohlensäure,    und    zwar  im    Geilslerschen    Apparat    durch    Zer^ 

Setzung  der  Karbonate  mittels  Salzsäure.    Der  Abdampf rfiokstaod 

der  salzsauren  Lösung  ergibt,  filtriert, 
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iie  Eieselsäure  (unter  Umständen  Sand-  und  Tonteilchen,  sowie 
Beste  nnverbrannter  Kohle).  Das  da^on  entfallende  Filtrat  wird 
in  einen  Yiertelliterkolben  gebracht,  bis  znr  Marke  mit  Wasser 
verdünnt  und  gemischt.  Von  dieser  Lösung  dienen  100  ccm  zur 
Bestimmung  von: 

Eisenoxyd  (und  Tonerde), 

Iftlk  und 

Magnesia. 

In  weiteren  100  ccm  bestimmt  man : 
die  Schwefelsäure 

und  in  dem  Rest  des  oben  erhaltenen  Filtrats  die 

Phosphorsäure, 

und  zwar  nach  den  Yorschriften  des  Abschnitts  ,, Künstliche  Dünge- 
mittel" yermittelst  einer  Lösung  yon  molybdänsaurem  Ammon. 

Zur  Ermittelung  des  Gehalts  der  Asche  an  Chlor,  Kali  und 
^'atron  verwendet  man  eine  neue  Menge  der  zu  untersuchenden 
Substanz,  10  bis  20  g;  verkohlt,  wie  oben  angegeben,  zerreibt  die 
Yorher  angefeuchtete  Kohle,  spült  mit  heilsem  Wasser  in  einen 
250-ccm-Kolben  und  kocht  eine  kurze  Zeit  lang.  Nach  dem  Er- 
beten fällt  man,  ohne  weitere  Berücksichtigung  der  vorhandenen 
Kohlenteilchen,  bis  zur  Marke  mit  Wasser,  mischt,  filtriert  durch 
ein  unbenälstes  Filter  und  milst  mittels  einer  Pipette  50  ccm  des 
klaren  Filtrates  zur  Bestimmung  von 

Chlor 

ab.  Man  muls  dazu  die  stark  alkalische  Flüssigkeit  zuvor  neutra- 
lisieren, versetzt  die  abgemessene  Menge  vorsichtig  mit  Salpeter- 
säure, bis  kein  Aufbrausen  (von  entweichender  Kohlensäure)  mehr 
entsteht,  und  stumpft  den  Säureüberschuls  mit  Ammoniak  nur 
Bo  weit  ab,  bis  die  Flüssigkeit  deutlich  danach  riecht.  Dann  er- 
hitzt man  dieselbe  so  lange  zum  schwachen  Sieden  zur  Austreibung 
des  überschüssig  zugefügten  Ammoniaks,  bis  der  Geruch  nach 
Ammoniak  vollständig  verschwunden  und  ein  hineingeworfenes 
Stückchen  rotes  Lackmuspapier  sich  nicht  blau  färbt.  Die  er- 
kaltete Flüssigkeit  titriert  man  mit  zehntelnormaler  Silberlösung. 
(Das  Chlor  ist  fast  ausnahmslos  nur  an  Kalium  gebunden;  Chlor- 
natrium findet  sich  in  diesen  Aschen  so  gut  wie  gar  nicht.) 

Weitere  100  ccm  des  obigen  Filtrates  übersättigt  man  vor- 
sichtig mit  Salzsäure  und  bestimmt  darin,  in  Form  von  Chloriden, 
die  Gesamtmenge  der  vorhandenen 

Alkalien  (Chlorkalium  und  Chlornatrium);  in  diesen  durch  Aus- 
fäUang  mit  Platinchlorid 
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das  Kali 

als  Kaliumplatinchlorid,  und  durch  eine  Differenzrechnung  schliels- 

lieh 
das  Natron. 

Berechnung  und  Zusammenstellung  der  Analyse.  Die  bei 
den  y erschieden en  Arbeiten  erzielten  Ergebnisse  werden  in  folg'ender 
Weise  berechnet  und  zusammengestellt: 

Zunächst  rechnet  man  das  Kaliumplatinchlorid ,  welches  dem  Ge- 
samtgehalt der  Asche  an  Kali  entspricht,  au!  Chlorkalium  um  uud 
findet  aus  der  Differenz  zwischen  dieser  Zahl  und  derjenigen  fOr  das 
Gesamtgewicht  der  Chloralkalien  das  darin  vorhandene  Cfalornatriam 
(aus  dem  ursprünglich  vorhandenen  •kohlensauren  Natrium  entstanden). 
Vom  übrigbleibenden  Chlorkalium  bringt  man  diejenige  Menge  in  Abzug, 
welche  sich  ergibt,  wenn  man  den  für  Chlor  gefundenen  Betrag  auf 
Chlorkalium  umrechnet.  Den  verbleibenden  Rest  rechnet  man  auf  Kali 
(Kaliumoxyd)  zurück,  zieht  davon  ab,  was  die  vorhandene  Schwefel- 
säure und  Phospborsäure  zur  Bildung  von  Kalisalzen  bedürfen,  und 
stellt  den  Best  als  kohlensaures  Kalium  in  Rechnung. 

Kalk,  Magnesia  und  Chlornatrium  werden  ebenfalls  auf  die  ent- 
sprechenden Kohlensäureverbindungen  umgerechnet,  Kieselsäure,  £isen- 
oxyd  und  Tonerde  endlich  als  solche  angegeben. 

Alle  Umrechnungen  werden  mittels  sogenannter  Rechnungs- 
faktoren^)  ausgeführt,  eine  diesbezügliche  Tabelle  findet  sich  in  Ab- 
teilung 111  des  Anhangs  und  ist  bei  der  Berechnung  einzusehen. 

Beispiel.  24,36  g  Melasse,  verascht,  gaben  3,176  g  kohlefreie 
Asche. 

Aus  den  analytischen  Zahlen  stellen  sich,  auf  100  Tle.  Asche 
berechnet,  folgende  Betrage  heraus: 

28,130  Tle.  Kohlensäure  (Anhydrid), 
0,941     „     Kieselsäure  „ 

0,119     „      Eisenoxyd  und  Tonerde, 
1,292     „     Calciumoxyd  (Kalk), 

*)  Die  Aufstellung  von  Beclinuns^sfaktoren  geschieht  in  folgender 
Weise.  Es  sei  z.  B.  der  Faktor  zur  Umrechnung  von  Kalium platincblorid 
auf  Chlorkalium  zu  berechnen.  Die  Zusammensetzung  des  Kalinmplatin- 
Chlorids  ist  =  2  K  Gl,  Pt  Cl^,  sein  Molekulargewicht  demnach  =  485,80.  Das 
Chlorkalium,  KCl,  hat  das  Molekulargewicht  74,60,  welcher  Betrag  aber  in 
diesem  Falle  zu  verdoppeln  ist  (74,60  X  2  =  149,20),  weil,  der  Formel  de* 
Kaliumplatinchlorids  gemäfs,  auf  1  Molekül  desselben  2  Moleküle  Chlorkalium 
berechnet  werden  müssen.  Der  Ansatz  ist  daher: 
485,8  :  149,20  =  1,0  :  or, 
mithin  der  gesuchte  Faktor 

.,.  =  >*«-2«  =  0.3071. 
485,80 

Multipliziert  man  aUo  den  Betrag  der  gefundenen  Menge  Kaliumplatinchlorid 
mit  0,3071,  so  erhält  man  die  ihr  entsprechende  Menge  Chlorkalium. 
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0,131  Tle.  Magnesiumoxyd  (Magnesia), 

4,450     „     Schwefelsäure  (Anhydrid), 
101,559     ,,     Chloralkalien, 
288,371     ^     Kaliumplatinchlorid, 

0,301     „     Phosphorsäure  (Anhydrid), 

2,161     „     Chlor. 

Die  Umrechnung  geschieht  in  der  oben  angegebenen  Reihenfolge. 

198,371  Tle.  Kaliumplatincblorid  x  0,3071  =  88,559  Tle.  Chlorkalium, 
101,559  TJe.  Chloralkalien  (Chlorkalium  +  Chlornatrium), 

—  88,559     „     Chlorkalium, 
=  13,000  Tle.  Chlomatrium. 

2,161  Tle.  Chlor  mit  dem  Faktor  2,1044  multipliziert,  gibt  die 
entsprechende  Menge  Chlorkalium. 

2,161    X   2,1044  =  4,548  Proz.  Chlorkalium. 

Nach  Abzug  dieser  Menge : 

88,559 
—  4,548 

bleiben  84,011  Tle.  Chlorkalium, 

»elcber  Betrag  mittels  des  Faktors  0,6320  auf  Kali  umgerechnet  wird: 

84,013  X  0,6320  =  53,095  Tle.  Kali. 

Durch  Multiplikation  der  gefundenen  Beträge  für  Schwefelsäure 
«Bd  Phosphorsäure  mit  den  Faktoren  2,1779,  bezüglich  2,9923  erhält 
man  die  Gewichts  mengen  der  entsprechenden  Kalisalze : 

4,450  X    2,1779  =  9,692  Proz.  schwefelsaures  Kalium, 
0,301   X   2,9923  =  0,900  Proz.  phosphorsaures  Kalium. 

Da  die  Differenz  zwischen  dem  Gewicht  eines  Salzes  und  dem  des 
^n  enthaltenen  Säureanhydrids  gleich  dem  Gewicht  des  in  dem 
^ze  Yorhandenen  Oxydes  ist,  so  ergibt  sich  aus  den  eben  berechneten 
Zahlen: 

9,692  0,900 

—  4,450  und  —  0,301 

5,24"2  "    +'~  0^599  ==  5,841  Tle.  Kali, 

^reiche  Summe,  von  53,095  in  Abzug  gebracht,  als  Rest  denjenigen 
Betrag  anKaliläfst,  welcher  als  Kohlensäuresalz  in  Rechnung  zu  stellen 
^nd  zu  diesem  Zwecke  mit   dem  Faktor  1,4666   zu  multiplizieren  ist: 

53,095 

-  5,841 


47,254  X  1,4666  =  69,303  Proz.  kohlensaures  Kalium. 


234  Zucker  und  zuckerhaltige  Stoffe. 

Ebenso  erhält  man  durch  Multiplikation  der  Zahlen  für  Kalk  n 
1,7857,  für  Magnesia  mit  2,0902,  für  Chlornatrium  mit  0,9068  c 
entsprechenden  Beträge  für  die  Kohlensäaresalze  dieser  Körper: 

1,292  X   1,7857  =    2,307  Proz.  kohlensaures  Calcium, 
0,131   X  2,0902  =    0,274      „      kohlensaures  Magrnesium, 
13,000  X  0,9068  =  11,786      „     kohlensaures  Natrium. 

Ist  die  Analyse  sorgfältig  und  richtig  ausgeführt,  so  muts  (i 
Summe  der  zu  den  verschiedenen  Karhonaten  berechneten  Kohlensani 
mengen  mit  dem  direkt  ermittelten  Betrage  derselben  übereinstimme 
wodurch  somit  eine  Kontrolle  ermöglicht  ist. 

Es  enthalten  nun  im  vorliegenden  Falle: 

69,303  Tle.  kohlensaures  Kalium         =  22,049  Tle.  Kohlensäure  >), 
2,307     „     kohlensaures  Calcium        =     1,015     „  „ 

0,274     „     kohlensaures  Magnesium  =     0,143     „  „ 

11,786     „     kohlensaures  Natrium       =    4,888     „  „ 

28,095  Tle.  KohlensäureV 
welche  Summe  mit  derjenigen,  welche  die  direkte  Bestimmung  erga 
(28,130  Tle.),  befriedigend  übereinstimmt. 

Die  Melassenasche  würde  demnach  in  100  Tln.  enthalten: 
69,303  Proz.  kohlensaures  Kalium, 


9,692 

7» 

schwefelsaures  Kalium, 

0,900 

ft 

phosphorsaures  Kalium, 

4,548 

n 

Chlorkalium, 

11,786 

n 

kohlensaures  Natrium, 

2,307 

»» 

kohlensaures  Calcium, 

0,274 

» 

kohlensaures  Magnesium, 

0,941 

» 

Kieselsäure, 

0,119 

n 

Eisenoxyd  und  Tonerde, 

0,130 

?roz. 

Unbestimmt  und  Verlust. 

100,000  1 

7.     Scheideschlamm  (Prefsschlamni). 

Der  bei  der  Behandlung  der  Rübensäfte  mit  Kalk  und  bei  den 
Saturationen  abfallende  Schlamm  aus  den  Filterpressen  enthält,  selbsi 
bei  sehr  gutem  Abpressen  und  Aussüfsen,  stets  noch  eine  gewisse  Mengt 
Zucker;  und  zwar  zumeist  frei  in  Form  von  wässeriger  Znckerlösungi 


*)  69,303  —  47,254     =  22,049 

2,307  —     1,292     =     1,015 

0,274  —     0,131     =     0,143 

11,786  X     0,4147  =     4,888 
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nm  geriDgeren  Teile  in  chemischer  Verbindang  als  Zuckerkalk.  Der 
Uerdurch  der  Fabrik  erwachsende  Znckerverlust  bedarf  einer  nnans- 
fesetzten  Kontrolle,  nm  ihn  gewisse  Grenzen  nicht  überschreiten  zu 
lassen;  es  ist  daher  die  Bestimmung  des  Zuckers  im  Scheideschlamm 
eine  Untersuchung  von  grolser  Wichtigkeit,  die  sich  im  Fabrikbetriebe 
tiglicH  wiederholt. 

Die  in  deu  Pressen  zurückbleibenden  Schlammkuchen  sind  nicht 
an  allen  Stellen  von  gleichmälsiger  Beschaffenheit.  Sie  sind  meist  im 
Inneren  und  an  den  Rändern  feuchter,  somit  zuckerhaltiger,  wie  an  der 
Oberfläche  und  in  der  Mitte,  und  diese  Verhältnisse  sind  bei  der  Probe- 
nahme sorgfältig  zu  berücksichtigen.  Man  entnimmt  deshalb  zu  einer 
Untersuchung  Proben  von  mehreren  Prelskuchen  und  Yon  den  yerschie- 
densten  Stellen  derselben  und  stellt  aus  diesen, durch  Zusammenreiben 
in  einer  grolsen  Porzellanreibschale  ein  gleichartiges  Durchschnitts- 
ninster  her. 

Die  Bestimmung  des  Zuckergehaltes  erfordert  eine  gleichzeitige 
Ermittelung  der  Feuchtigkeit;  zur  Erlangung  genauer  Resultate  ver- 
ehrt man  nach  einer  ursprünglich  yon  Scheibler ^)  angegebenen,  in 
zweckmälsiger  Weise  abgeänderten  Methode  folgendermalsen : 

In  ein  Trockenschälchen  werden  5  bis  10  g  Prelsschlamm  einge- 
tragen und  nach  genauer  Bestimmung  des  Gewichtes  im  Trockenschranke 
bis  znr  Gewichtsbeständigkeit  getrocknet.  Die  Gewichtsabnahme  ent- 
ipricht  dem  Wassergehalt. 

Zu  gleicher  Zeit  wägt  man  auf  dem  Tarierblech  50,0  g  Schlamm 
ab  und  füllt  einen  mit  Ausgulsmarke  yersehenen  250-ccm-Eolben 
bis  zur  Marke  mit  Wasser.  Mit  einem  Teile  desselben  rührt  man  die 
abgewogene  Menge  Schlamm  in  einer  kleinen  Reibschale  zu  einem 
dünnen,  yöllig  gleichmälsigen  Brei  an  und  spült  diesen  mit  weiteren 
Anteilen  des  abgemessenen  Wassers  ohne  Verlust  und  mittels  eines 
Trichters  in  eine  trockene  Flasche  J)  (Fig.  105,  a.  f.  S.)  von  etwa 
lOOOccm  Inhalt,  worauf  man  den  im  Kolben  verbliebenen  Rest  des 
Wassers  unter  Nachspülen  des  Trichters  hinzufügt. 

Die  dünne  Flüssigkeit  wird  nun,  wie  bei  der  Saturation  des  Zucker- 
"^  (S.  224)  angegeben,  mit  Kohlensäure  geschüttelt,  jedoch  schaltet 
inan  hier,  wie  Fig.  105  zeigt,  zwischen  der  Waschflasche  B  und  dem 
Baturationskolben  J)  noch  den  mit  Chlorcalcium  gefüllten  Apparat  G 
ein,  in.  welchem  die  dem  Gase  anhängende  Feuchtigkeit  vollständig 
zurückgehalten  wird. 

^ach  beendeter  Saturation,  sobald  also  die  beabsichtigte  Zerlegung 
<i^8  Zuckerkalks  erfolgt  ist,  schliefst  man  den  Hahn  am  Apparat  A^ 
Dringt  die  Flüssigkeit  auf  ein  trockenes  Faltenfilter,  bedeckt  den 
irichter  mit  einer  Glasplatte,  um  Verdunstung  zu  verhüten,  und  fängt 
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dasFiltrat  in  einem  trockenen  Glase  auf.  Die  ersten,  gewöhnlich  trüb 
ablaufenden  Anteile  gielst  man  auf  das  Filter  zurück. 

Der  Zuckergehalt  des  Filtrates  wird  genau,  wie  S.  172  angegebei 
nach  der  Malsmethode  (50  oder  100  ccm  Flüssigkeit  mit  Viq  Volui 
Bleiessig  geklärt)  ermittelt. 

Bei  der  Berechnung  ist  zu  beachten,  dafs  man  zu  der  Meuge  de 
zur  Verdünnung  des  Schlammes  zugesetzten  Wassers   (250  ccm)  auc 


w 


Vig.  105. 


noch  denjenigen  Betrag  an  Wasser  hinzurechnen  mufs,  welchen  die  ver 
wendete  Menge  Schlamm  an  sich  enthielt  und  welcher  durch  die  gleich 
zeitig  angestellte  Wasserbestimniung  ermittelt  wurde.  Die  Menge  dei 
scbliefslich  entstandenen  Zuckerlösung  ist  natürlich  gleich  der  Sammi 
jener  beiden  Beträge. 

Beispiel.  50,0  g  Schlamm  schlielsen  bei  einem  Wassergehalt  toi] 
36,8  Proz.  =  18,4g  Walser  ein,  welche  mit  dem  hinzugefügten  Veri 
dünnungswasser:  250  +  18,4  =  268,4 ccm  Flüssigkeit  geben,  worin 
nach  der  Behandlung  mit  Kohlensäure  der  in  den  50,0  g  Schlamm  vor] 
banden  gewesene  Zucker  in  Lösung  enthalten  ist. 

50,0  ccm  dieser  Lösung,  mit  V/,o  Volum  =  5,0  ccm  Bleiessig  rer^ 
setzt,  polarisierten  =  2,8°  (deutsche  Apparate),  was,  des  Bleiessigj 
Zusatzes  halber,  um  Vio  vermehrt:    2,8  +  0,28  =  3,08^'  beträgt  una 


3,08   X  0,26  —  0,8008  Proz.  Zucker  in   der  untersuchten  FlüBsig 

entspricht.     Die  Gesamtmenge  derselben  (268,4  ccm)  enthält  also  nsch 

dem  Ansätze:  ^        ^    ^«^ 

100  :  0,8008  =  268,4  :  x, 

X  =  2,15  g  Zucker, 

welche  in  den  verarbeiteten  50,0  g  Schlamm  vorhanden  waren. 


I  Sclieideschlamm.  237 

Derselbe  enthält  mithin  in  100  Teilen  =  4,30  Proz.  Zucker^). 

Die  im  vorstehenden  beschriebene  Methode  gibt  genaue  Resultate, 
afordert  aber,  wie  ersichtlich,  verhältnismälsig  viel  Zeit  und  Arbeit. 
3fit  einem  kaum  geringeren  Grade  von  Genauigkeit,  aber  viel  schneller 
md  unter  Vermeidung  der  Feuchtigkeitsbestimmung  verfährt  man  in 
oackstehender  Weise: 

Man  wägt  auf  dem  Tarierblech  zunächst  50  g  gut  gemischten, 
friichen  Schlammes  genau  ab,  bringt,  ohne  das  Blech  von  der  Wage  zu 
entfernen,  noch  etwa  15  bis  16  g  kristallisiertes,  salpetersaures  Am mon 
liizn,  spült  beides  verlustlos  in  eine  mit  Ausguls  versehene,  nicht  zu 
frolse,  innen  glasierte  Porzellanreib  schale  und  rührt  unter  Zusatz  von 
etwa  100  ccm  Wasser  mit  dem  Pistill  einen  gleich mälsigen  Brei  an. 

Der  Schlamm  zergeht  infolge  jenes  Zusatzes  sehr  schnell  in  der 
Flüssigkeit,  ohne  jene  Schlüpfrigkeit  und  Zähigkeit  zu  zeigen,  welche 
diese  Arbeit  ohne  Anwendung  von  Aromonsalz  so  sehr  belästigt;  nach 
erfolgter  Zerteilung  gielst  man  die  Flüssigkeit  in  einen  200-ccm-Kolben, 
Flg.  76,  S.  152,  ab  und  spült  die  anhängenden  Reste  mit  Hilfe  der 
Spritzflasche  vollständig  nach. 

Das  vorhandene  Saccharat  wird  durch  das  salpetersaure  Ammon 
Kriegt,  es  entsteht  salpetersaurer  Kalk,  während  Zucker  und  Ammoniak 
&ei  werden.  Der  kohlensaure  Kalk  des  Schlammes  bleibt  ungeändert 
und  als  unlöslicher  Bodensatz  in  der  Flüssigkeit. 

Nach  Zusatz  von  10  bis  15  ccm  Bleiessig  und  einiger  Tropfen 
Äther  zur  Entfernung  des  Schaumes  füllt  man  bis  zur  Marke  auf, 
tuischt,  filtriert  und  polarisiert.  Das  Filtrieren  geht  vorzüglich  von 
statten,  das  Filtrat  ist  stets  ganz  klar  und  farblos. 

Die  Flüssigkeit  greift  infolge  ihres  Gehaltes  an  salpetersaurem 
Ammon  und  freiem  Ammoniak  Beobachtungsröhren  von  Messing  stark 
&Q  and  färbt  sich  durch  Kupferaufnahme  blau,  so  dafs  die  BeoJ^achtung 
im  Apparat  stark  beeinträchtigt  wird.  Man  darf  aus  diesem  Grunde 
&tir  Beobachtungsröhren  von  Glas  und  zwar  am  geeignetsten 
solche  mit  Fassungen  von  Hartgummi  benutzen. 

Bei  dem  angegebenen  Mengenverhältnisse  geben  die  abgelesenen 
Grade  (deutscher  Apparate)  ohne  weiteres  den  Prozentgehalt 
&Q  Zucker  im  frischen  Schlamme,  und  zwar  gründet  sich  dieser 
Umstand  auf  folgende  Betrachtung.  Der  gewöhnliche  Prefsschlamm 
^^T  Rohzuckerfabriken  enthält  im  frischen  Zustande  durchschnittlich 
^0  Proz.  in  Wasser  unlösliches,  kohlensaures  Calcium.  Nimmt  man 
<ia8  spezifische  Gewicht  des  letzteren  zu  2,9  an ,  so  erfüllen  die  in  den 
abgewogenen  60  g  Schlamm  enthaltenen  25  g  kohlensaures  Calcium 
(nach  dem  Ansätze:  2,9  :  1,0  =  25,0  :  x)  einen  Raum  von 


^)  In  Bezug  auf  gewisse,  der  Methode  anhaftende,  aber  für  die  Praxis 
w  veiuach lässigende  Fehler  ist  am  oben  angegebenen  Orte  die  Original- 
ibhandluDg  einzusehen. 
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25,0  X   1,0 
X  =       '        — —  =  8,62  com. 
2,9 

Es  sind  also  nach  dem  Auffüllen  des  200  -  com  -  Kolbens  nicht 
200  ccm  Flüssigkeit  in  demselben  enthalten,  sondern  nur 

200  —  8,62  =  191,38  ccm, 

welche  den  in  50  g  Schlamm  vorhanden  gewesenen  Zucker  in  Losung 
halten.  Um  bei  Anwendung  eines  200  -  ccm  -  Kolbens  ohne  weiteres 
Prozente  Zucker  in  einer  löslichen  zuckerhaltigen  Substanz  am  Apparat 
abzulesen,  würde  man  bekanntlich  das  doppelte  Normalgewicht,  also 

26,0  X  2  =  52,0  g 

abzuwägen  haben,  zu  dem  oben  berechneten  Flüssigkeitsrolum 
(191,38  ccm)  aber  (nach  dem  Ansätze:   200  :  52,0  =  191,38  :  x)  nur 

X  =  49,76  g. 

Anstatt  dieser  Zahl  kann  man  aber,  ohne  einen  wesentlichen 
Fehler  bei  diesem  Untersuchungsmaterial  zu  begehen,  rund  50  g  ab- 
wägen und  liest  dann  an  der  Skala  des  Polarisationsapparates  ohne 
weiteres  die  gesuchten  Zuckerprozente  ab.  Selbst  bei  einem  Mehr- 
oder Mindergehalt  von  10  Proz.  kohlensaurem  Calcium  im  Schlamm 
würde  sich,  bei  5  Proz.  Zuckergehalt  desselben,  das  schlielsliche  Re- 
sultat erst  in  der  zweiten  Dezimalstelle,  und  zwar  um  den  Betrag  von 
0,05  Proz.  mehr  oder  weniger  ändern  ^). 

Über  die  Bestimmung  des  Gehaltes  an  kohlensaurem  Calcium,  an 
Phosphorsäure,  Kali  und  Stickstoff  im  Scheideschlamm  siehe  im  Ab- 
schnitt „Künstliche  Düngemittel". 

8.   Rübenrückstände  (Ausgelaugte  Schnitzel). 

Die  bei  der  Fabrikation  yerbleibenden  Rückstände  der  zerkleinerten 
Zuckerrüben  halten  je  nach  der  Art  und  Weise  der  Arbeit  eine  gewisse, 
grölsere  oder  geringere  Menge  zuckerhaltigen,   wenn   auch  sehr  yer- 


^)  Die  Anwendung  von  salpetersaurem  Ammon  hat  J.  Ost  angegeben 
(Zeitschrift  1882,  S.  659),  nach  dessen  ursprünglicher  Vorschrift  man  13,024  g 
Schlamm  mit  6  his  7  g  Ammonsalz  zu  100  ccm  löst  und  das  Filtrat  im  400-min- 
Kohr  polarisiert.  Die  von  uns  in  obenstehender  Weise  abgeänderte  Vorschrift 
hat  den  Vorzug  gröfserer  Schlammmenge,  gestattet  das  200-mm-Eohr  und 
berücksichtigt  aufserdem  die  von  Ost  nicht  in  Betracht  gezogene  Beein- 
trächtigung des  Flüssigkeitsvolums  durch  den  ungelösten  Schlamm.  Diesen 
Volum  Verhältnissen  in  der  obenstehenden  praktischen  Weise  Rechnung  ge- 
tragen zu  haben,  ist  das  Verdienst  Siderskys  (Bulletin  de  F Association  des 
chimistes  de  sucrerie,  etc.  15.  Sept.  1884),  welcher  indessen  an  Stelle  des 
Ammonsalzes  Essigsäure  anwandte,  durch  deren  Einflufs  leicht  sehr  dunlile« 
die  Beobachtung  erschwerende  Filtrate  erhalten  werden. 

Unsere  obenstehende  Vorschrift  vereinigt  somit  die  Vorteile  beider 
Methoden,  ohne  deren  Mifsstände  zu  teilen. 
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dünnten  Saftes  in  sich  zurück,  welcher  sich  der  Ausnutzung  entzieht 
and  dem  Zuckerfabrikanten  verloren  geht. 

Es  bildet  aus  diesem  Grunde  die  Überwachung  und  Feststellung 
de«  Zuckergehaltes  der  Rübenrückstände  den  Gegenstand  einer  unaus- 
gesetzten Tätigkeit  des  mit  der  Betriebskontrolle  betrauten  Beamten, 
um  sicher  zu  stellen ,  dals  jener  Verlust  eine  gewisse  niedrige  Grenze 
nicht  überschreite. 

In  den  Fabriken  begnügt  man  sich  bisweilen  mit  der  Untersuchung 
des  von  den  Schnitzelpressen  ablaufenden  Wassers,  indem  man  von 
der  Ansicht  ausgeht,  dals  dieses  mit  dem  in  den  Schnitzeln  ver- 
bliebenen Wasser  von  gleicher  Zusammensetzung  sei.  Die  gleichzeitige 
Bestimmung  des  Wassergehaltes  der  Schnitzel  und  die  aus  den  Fabrik- 
bächern  ersichtliche  Menge  derselben  geben  alsdann  die  Grundlagen 
för  die  Yerlustberechnung.  Da  jene  Voraussetzung  keineswegs  unter 
Allen  Umständen  zutreffend  ist,  so  untersucht  man  richtiger  die  Schnitzel 
selbst,  entweder  wie  sie  aus  den  DiSuseuren  kommen,  vor  den  Schnitzel- 
pressen,  oder  wie  sie  die  Schnitzelpresse  abgribt 

Der  Untersuchung  geht  eine  sorgfältige  Zerkleinerung  und  Mischung 
vorher.  Man  berücksichtige  bei  der  Probenahme  die  Ungleichheit  des 
Materials  und  nehme  in  Bezug  hierauf  von  möglichst  vielen  Stellen 
Proben,  welche  gemischt,  sodann  «ein  richtiges  Durchschnittsmuster  er- 
geben. Die  notwendige,  weitere  Zerkleinerung  desselben  nimmt  man 
entweder  mittels  der  schon  S.  197  erwähnten  Fleischhackmaschine  vor, 
oder  man  benutzt  die  bei  der  Bübenanalyse  aufgeführte  Maschine  zur 
Herstellung  von  Brei  aus  Schnitzeln. 

In  dem  auf  die  eine  oder  andere  Weise  erhaltenen  Brei  wird  zu- 
nächst der  Wassergehalt  bestimmt,  indem  man  in  ein  Porzellanschälchen 
oder  in  ein  Filtertrockenglas  (S.  213)  10  bis  20  g  Brei,  locker  gehäuft, 
abwägt  und  im  Trockenschranke  bei  100  bis  110"  C.  bis  zur  Gewichts- 
beständigkeit trocknet.  Der  Gewichtsunterschied  ist  als  „Wasser"  auf 
Prozente  zu  berechnen  (s.  S.  120). 

Die  Bestimmung  des  Zuckergehaltes  erfolgt  am  einfachsten  und 
sichersten  durch  warme  Alkoholdigestion  nach  den  auf  S.  206  gegebenen 
Vorschriften.     Auf  52,0  g  Brei  verwendet  man   1  bis  2  ccm  Bleiessig. 

Beispiel.  Der  Wassergehalt  der  Schnitzel  betrug  90,2  Proz. 
Das  Abprelswasser  zeigte  (im  200 -mm -Rohr  der  deutschen  Apparate) 
eine  Drehung  von  1,5»,  somit  0,26   X   1,5  =  0,39  Proz.  Zucker. 

Das  alkoholische  Filtrat  von  der  Digestion  der  Schnitzel  (52,0  g 
Brei  zu  201,2  ccm)  polarisierte  0,4",  welche  Zahl  also  ohne  weitere 
Cmrechfnng  den  Prozentgehalt  an  Zucker  in  den  ausgelaugten 
Schnitzeln  darstellt. 

Die  Sicherheit'  der  Polarisation  derartig  zuckerarmer  Säfte  wird 
wesentlich  erhöht  durch  Benutzung  der  Beobachtungsröhren  von  400  mm 
Länge,  welche  bei  dieser  Gelegenheit  sehr  am  Platze  sind.  Die  abgelesenen 
Grade  ergeben  natürlich  das  Doppelte  der  vorhandenen  Zuckerprozente. 
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9.    Knochenkohle. 

Die  Knochenkohle,  welche  zur  Reinigung  der  Säfte  in  manchen 
Fabriken,  namentlich  in  Raffinerien  noch  vielfach  gebraucht  wird,  kann 
durch  das  in  den  Fabriken  übliche  AuBsütsen  nicht  völlig  zackerfrei 
erhalten  werden.  Ein ,  wenn  auch  geringer  Anteil  Zucker  wird  von 
der  Kohle  hartnäckig  zurückgehalten  und  der  Versuch,  durch  fort- 
gesetztes Absülsen  denselben  noch  zu  gewinnen,  würde  in  keiner  Weise 
mit  dem  zu  erzielenden  Nutzen  im  Einklänge  stehen. 

Zur  Kontrolle  indessen  und  zur  Begründung  der  mehrfach  erwähnten 
Zuckerverluste  ist  die  quantitative  Bestimmung  des  auf  diese  Weise 
der  Knochenkohle  verbleibenden  Zuckers  zeitweilig  erforderlich. 

Man  entnimmt  zu  diesem  Zwecke  dem  zu  untersuchenden  Filter 
bei  seiner  Entleerung  eine  genügende  Durchschnittsprobe,  bestimmt  in 
einem  Teile  derselben  den  Wassergehalt  (s.  Abschnitt  11.  „Knochen- 
kohle") und  wägt  in  eine  Porzellanschale  von  geeigneter  Grötse  100,0  g 
derselben  zur  Untersuchung  ab.  Durch  vier-  bis  fünfmaliges,  etwa  je 
10  Minuten  andauerndes  Auskochen  mit  je  150  bis  200  ccm  Wasser 
gelingt  es,  den  vorhandenen  Zucker  völlig  in  Lösung  zu  bringen;  man 
filtriert  nach  jeder  Auskochung  ab  und  verdampft  die  sämtlichen  Aus- 
züge unter  Zusatz  von  einigen  Tropfen  Natriumkarbonatlösnng  in  einer 
Schale,  anfänglich  auf  freier  Flamme  mit  untergelegtem  Drahtnetz,  zu- 
letzt auf  dem  Wasserbade  bis  zu  einem  Volumen  von  70  his  80  ccm. 

Dieser  Rest  wird  in  ein  100-ccm-Kölbchen  gebracht,  man  spült 
die  Schale  sorgfältig  nach,  neutralisiert  unter  bekannter  Benutzung  von 
Phenolph talein  mit  einigen  Tropfen  Essigsäure,  setzt  Bleiessig  hinza, 
füllt  zur  Marke  auf  und  bestimmt  den  Zuckergehalt  mittels  Polarisation. 

Der  mit  0,26  multiplizierte  Drehungsbetrag  gibt  auf  diese  Weise 
(bei  Anwendung  der  200 -mm -Röhre  und  deutscher  Apparate)  den 
Prozentgehalt  der  feuchten  Kohle  an  Zucker,  welcher  vermittelst  des 
vorher  ermittelten  Wassergehaltes  auf  trockene  Kohle  umzurechnen  ist 

Man  hätte  z.  B.  bei  einem  Feuchtigkeitsgehalt  der  nassen  Kohle 
von  23,2  Proz.  (=  79,8  Proz.  Trockensubstanz)  und  einem  Zuckerbefund 
von  0,57  Proz.  zu  dieser  Umrechnung  anzusetzen: 

76,8  :  0,57  =  100  :  x, 
und  findet  somit 

a:;  =  0,74  Proz.  Zucker 
in  trockener  Kohle. 

Im  laufenden  Fabrikbetriebe  findet  man  den  Gehalt  derselben  an 
Zucker  etwa  zwischen  0,6  bis  1,0  Proz. 
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Die  in  der  ZnckerindaBtrie  zur  Anwendung  gelangende  Enochen- 
^hle  (Spodinm)  wird  durch  einen  bei  Lnftabschluls  stattfindenden 
Terkohlangsprozels  aus  Knochen  fabrikmätsig  gewonnen. 

Die  Knochen  bestehen  aus  etwa  30  Proz.  organischen  Stoffen 
(Knorpel,  leimgebende  Substanz  u.  s.  w.)  und  70  Proz.  mineralischen 
Stoffen  (Knochenasche,  Knochenerde).  Bei  Liiftabschluls  erhitzt,  werden 
die  organischen  Stoffe  zerstört,  es  entweichen  in  Menge  flüssige  und 
gasförmige  Zersetzungsprodukte,  wie  kohlensaures  Ammon,  Wasser- 
äftmpf,  teerartige  Stoffe  u.  s.  w.,  und  eine  dem  zelligen  Bau  der  Knochen 
^tsprechende ,  höchst  poröse  Kohle,  die  Knochenkohle,  bleibt  zu- 
rück. Vor  dem  Verkohlen  zerkleinert,  kommt  sie  in  yerschiedenartigen 
iörnoDgen  in  den  Handel. 

Die  qualitative  Zusammensetzung  der  Knochenkohle  ist  fast 
flberall  dieselbe,  in  quantitativer  Beziehung  schwankt  sie  ]e  nach  dem 
■v  Darstellung  benutzten  Rohmaterial  ungefähr  zwischen  folgenden 
^^renzzahlen : 

Kohlenstoff 7,5  bis  etwa.  11,5  Proz. 

Kohlensaures  Calcium 6,0    „  „  8,0  „ 

Schwefelsaures  Calcium  (Gips).     .     .     .  0,15  „  „  0,25  „ 

Phosphorsaures  Calcium 75,0    „  „  80,0  „ 

Pbosphorsaures  Magnesium 0,8    „  „  1,4  ^ 

Chloralkalien 0,2    „  „  0,5  „ 

Süikate 0,5    „  „  0,8  , 

Eisenoxyde 0,2    „  „  0,3  „ 

Schwefel-  und  Stickstoff  Verbindungen     .  0,5    „  „  1,4  ,, 

Dazu  kommen  wechselnde  Mengen  von  hygroskopischer  Feuchtig- 
keit und  sandigen  und  tonigen  Verunreinigungen,  welche  einem 
^hmatzigen  Rohmaterial  entstammen  oder  im  Laufe  der  Fabrikation 
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hinzugekommen  sind.    Der  für  die  Zuckerfabrikation  wertbestimmende 
Bestandteil  ist  der  Kohlenstoff. 

Ihre  Anwendung  verdankt  die  Knochenkohle  ausschlielslich  der 
absorbierenden  Wirkung,  welche  der  fein  zerteilte  und  infolge  der 
Porosität  der  Kohle  grolse  Flächen  darbietende  Kohlenstoff  auf  orga- 
nische und  mineralische  Substanzen  der  verschiedensten  Art  (Salze, 
Riech-  und  Farbstoffe)  ausübt.  Diese  Absorptionsfähigkeit  der  Knochen- 
kohle zu  erhalten  und  diieselbe,  wenn  sie  durch  den  Fabrikbetrieb 
geschmälert  oder  verloren  gegangen,  wieder  herzustellen,  ist  eine  der 
wichtigsten  und  sich  stets  wiederholenden  Arbeiten  in  der  Fabrik. 

*  Die  Zusammensetzung  der  Knochenkohle  wird  durch  ihre  Be- 
nutzung vielfach  und  fortwährend  verändert;  durch  Aufnahme  ver- 
schiedenartiger Stoffe  büTst  sie  allmählich  einen  bedeutenden  Teil 
ihrer  Wirksamkeit  ein,  anderweitige  üble  Einflüsse  auf  den  Grang  der 
Fabrikation  dadurch  hervorrufend.  Es  ist  daher  für  den  F'abrikanten 
notwendig,  sich  durch  regelmäfsige  Untersuchungen  mit  der  Zusammen- 
setzung seiner  Knochenkohle  stets  bekannt  zu  halten. 

Das  Absorptionsvermögen  der  Knochenkohle  für  Farbstoffe,  das 
Entfärbungsvermögen,  ist  ein  sehr  bedeutendes,  sie  wird  in  dieser 
Beziehung  von  keinem  anderen,  ähnlichen  Körper  übertroffen.  Durch 
vergleichende  Untersuchungen  mit  Instrumenten,  wie  sie  von  Payen, 
Yentzke,  Dubosq  und  Stamm  er  konstruiert  sind,  ist  man  imstande, 
die  entfärbende  Kraft  der  Knochenkohle  zu  messen  und  in  Zahlen  1 
auszudrücken.  ' 

Neben  der  Wirkung  auf  die  organischen  Stoffe  kommt  auch  die 
starke  Absorption  für  die  Kalkverbindungen  des  Saftes  in  Betracht,  da 
dieselben  gemeinschaftlich  mit  jenen  durch  Verstopfen  und  Zusetzen 
der  Poren  die  allmähliche  Abnahme  der  Wirksamkeit  verursachen. 
Sie  müssen  deshalb  häufig  und  regelmäfsig  entfernt,  die  Kohle  mnts 
„wiederbelebt"  werden. 

Die  Absorptionsfähigkeit  für  Zucker  bedingt  einen  ständigen 
Zucker  Verlust  der  zu  filtrierenden  Losungen,  die  für  Feuchtigkeit 
macht  ausgeglühte  oder  getrocknete  Kohle  zu  einem  sehr  hygroskopi- 
schen Körper. 

Die  Güte  einer  Kohle  hängt,  abgesehen  von  Körnung  und  chemi- 
scher Zusammensetzung,  von  ihrer  Porosität  ab.  Eine  frische  Bruch- 
fläche derselben  muls,  an  die  Zunge  gehalten,  schwach  saugend  wirken 
und  ein  mattes,  tiefschwarzes  Ansehen  haben.  Eine  glänzend  oder 
glasartig  aussehende  Kohle,  ebenso  eine  solche  von  rötlicher  oder 
bräunlicher  Farbe  ist  zu  verwerfen ;  das  letztere  ist  ein  Beweis ,  dala 
die  Verkohlung  der  Knochen  keine  vollständige  war.  Eine  bläulich« 
oder  blaugraue  Farbe  zeigt  einen  Mangel  an  Kohlenstoff  an,  veran* 
lafst  entweder  durch  ein  Verbrennen  der  Kohle  bei  Luftzutritt,  odei 
durch  Verwendung  alter,  teilweise  verwitterter  Knochen  bei  dei 
Fabrikation. 
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Die  chemischen  Untersuchangen  der  Enochenkohle  im  Fsbrik- 
'ktriebe  erstrecken  sich  auf  den  Gehalt  an  kpUensaurem  und  sohwefel- 
flMFem  Calcium,  an  Kohlenstoff,  Schwefelcalcium ,  organischen  Stoffen, 
,aDvie  auf  £ntf ärbnngsyermögen  und  absorbierten  Zucker ;  beim  Ankauf 
dB^er  Kohle  treten  die  Bestimmungen  der  Feuchtigkeit  und  der  Yei- 
■sreinigiingen  (Sand  und  Ton)  hinzu,  beim  Verkauf  Yon  Knochen- 
■oblenabfall  endlich  ist  die  der  Phosphor  säure  von  Wichtigkeit.  Be- 
naman^n  Ton  Magnesia,  Eisen,  Chloralkalien  u.  s.  w.  sind  für  den 
rtbrikbetrieh  ohne  Bedeutung. 

!  Bei  einer  Probenahme  ist  immer  zu  beachten,  dals  in  dem  ge- 
legenen Master  sich  die  Beschaffenheit  der  ganzen  Partie  möglichst 
keu  wiedergegeben  finde;  man  nimmt  also  Kohle  von  den  yerschieden- 
neo  Stellen  eines  Haufens,  Bottichs  oder  Filters,  mischt  die  so  gewon- 
Bene  groCae  Probe  sorgfältigst  durcheinander  und  zieht  erst  daraus 
tin  kleineres,  für  die  Untersuchung  bestimmtes  Durchschnittsmuster. 

Ist  die  Kohle  sehr  feucht  oder  gar  nafs,  so  wird,  unter  gl  eich - 

leitige  m    Ansetzen  einer   Wasserbestimmung,    ein    gröfserer  Anteil 

n  Troekenschranke  bei  etwa    100^  C.   getrocknet   und  die  trockene 

^bstanz   sodann  im  Mörser,  oder  besser  mittels  einer  kleinen,  eisernen 

Mühle  in   ein  feines  Pulyer  verwandelt.    Von  diesem  lufttrockenen 

Poirer    wägt    man    die    zu   den    Einzelbestimmungen    erforderlichen 

Mengen    ah;    ein  vorheriges  yölliges  Austrocknen  der  gesamten  Probe 

^  ein  Abwägen  wasserfreier  Substanz  ist  nicht  zu  empfehlen.     Die 

täialtenen  Resultate  rechnet  man  bei  Zusammenstellung  der  Analyse 

lif  wasserfreie  Substanz  um  und  fügt  den  ursprünglichen  Wasser- 

iblt  gesondert  den  übrigen  Angaben  hinzu. 
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Ausführung  der  Untersuchungen. 


Fig.  106. 


A.   Bestimmung  des  Wassergehaltes. 

Die  Eigenschaft  der  Knochenkohle,  mit  grolser  Begierde  Feuchtig- 
keit aus  der  Luft  anzuziehen  und  dieselbe  erst  bei  anhaltender  und 
starker  Erwärmung  yöllig  wieder  abzugeben,  bedingt  einerseits  eine 
gewisse  Schnelligkeit  beim  Wägen  und  einen  guten  Yerschluls  der 
getrockneten  Substanz,  andererseits  eine  angemessen  hohe  Temperatur 
des  Trockenschrankes. 

Liegen  Proben  von  grober  Körnung  vor,  so  zerstölst  man  einen 
Teil  im  Mörser  zu  einem  mälsig  feinen  Pulver  und  wägt  in  ein  luft- 
dicht schliefsendes  Glas,  wie  solche  bei  Wägungen  von  Filtern  benutzt 
werden  (Fig.  102,  S.  213),  10  bis  20  g  ab. 

Man  lälst  fünf  bis  sechs  Stunden  bei  130  bis  140^0.  austrocknen, 
läfst  im  Exsikkator  erkalten,  wägt,  trocknet  abermals  eine  halbe  Stunde 

und  wägt  wieder.  Stimmen  beidd 
Wägungen  ganz  oder  nahezu  (bis  an! 
0,005  g  unterschied)  überein,  so  ist 
dtr  gesamte  Gewichtsverlust  gleich  dem 
W  USB  ergeh  alt  in  der  abgewogenen 
Meu^e  zu  setzen  und  auf  100  Teile  sa 
berechnen, 

T  rocke  u  seh  ranke    mit   Doppel  wan- 
duiigeu,  wie  auf  S.  121  für  das  Trock- 
uen  von  zuckerhaltigen  Stoffen  vorge- 
i^chrieben«  sind  hier  und  bei  ähnlichen 
Gelegenheiten  nicht  erforderlich.     Sie 
werden  zweck  mälsig  durch  einfachen 
Apparate  ersetzt,  in  welchen  auch  schon 
bei  Anwendung  einei 
mätsigen  Ueizflamme 
eine  hohe  und  inner 
'    halb  der  gewünschten 
^  Grenzen  doch  wenig 
schwankende  Tempe- 
ratur   gehalten  wer 
den  kann. 


Bestimmung  von  Kohlenstoff,  Sand  und  Ton. 
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Einen  »os  Kupfer  nach  unseren  Angaben  gefertigten,  für  solche 
kecke  sehr  brauchbaren  Trockenapparat,  welcher  sich  auch  zum 
Jntknen  Ton  Substanzen  in  grölseren  Gefalsen,  in  Schalen,  Trichtern 
der  Bechergiftsem  Torzüglich  eignet,  stellt  Fig.  106  dar.  Die 
olsenlaft  tritt  durch  den  links  sichtbaren  Schlitz  zunächst  zwischen 
m  Doppelboden  und,  somit  Torgewärmt,  durch  entsprechende 
bosgen  an  der  entgegengesetzten  Seite  des  oberen  Bodens  in  den 
neren  Trockenraum.  Einer  der  offenen  Rohransätze  des  Deckels  dient 
I  Abzngsöffnungy  der  zweite  ist  für  das  Thermometer,  der  dritte  zur 
Bbringung  eines  Wärmeregulators  (s.  Fig.  67,  S.  122),  wenn  nötig* 
stimmt  Im  Inneren  trägt  ein  mit  drei  Fülsen  Ter  sehener  Teller  (in 
tr  Figur  neben  dem  Apparat  dargestellt)  die  betreffenden  Gefälse  mit 
ifl  zu  trocknenden  Stoffen  entweder  direkt  in  den  runden  Aus- 
glitten oder  auf  einer  Unterlage  tou  Asbestpappe.  Der  lose  an- 
^de,  übergreifende  Deckel  besitzt  drei  angenietete  Stützen  —  von 
nen  nur  zwei  sichtbar  — ,  welche  dazu  dienen ,  beim  Absetzen  des 
k^eU  da9  unter  demselben  hervorragende  Thermometer  zu  schützen. 
^  Apparat  erhält  zweckmätsig  eine  Höhe  tou  20  cm  und  einen  gleich 
rolsen  Durchmesser;  den  eisernen  Fülsen  gibt  man  16  bis  20  cm  Höhe. 


B.   Bestimmung  von  Eohlenatofif,  Sand  und  Ton. 

10,0g  der  fein  zerriebenen,  lufttrockenen  Kohle  übergielst  man 
I  einer  tiefen  Porzellanschale  mit  etwas  Wasser,  setzt,  während  man, 

Fig.  108. 


Kg.  107. 


^Verspritzen  zu  vermeiden,  die  Schale  mit  einem  grotsen  ührglase 
«deckt  b&lt,  50  ccm  reine  Salzsäure  hinzu  und  kocht  in  der  so 
'deckten  Schale  15  Minuten  lang.  Bei  dieser  Behandlung  werden 
imtliche  Salze  durch  die  Säure  gelöst;  den  ungelöst  bleibenden  Kohlen- 
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stoS  und  den  beigemengten  Sand  und  Ton  sammelt  man  ohne  Verlasl 
anl, einem  vorher  getrockneten  und  gewogenen  Filter  (S.  214)  nui 
wäscht  so  lange  mit  heitsem  Wasser  aus,  bis  die  abtropfende  Flüssig« 
keit  blaues  Lackmuspapier  nicht  mehr  rötet  Das  in  Filter  und  Filteri 
inhalt  noch  torhandene  Wasser  verdrängt  man  durch  zweimalige! 
Aufgietsen  von  Alkohol,  diesen  zuletzt  durch  Äther  und  lälst  die  Rest^ 
des  letzteren  an  der  Luft  abdunsten. 

Hierauf  wird  das  Filter  nebst  Inhalt  bei  110^  G.  im  Trockenl 
schranke  bis  zur  Gewichtsbeständigkeit  ^)  getrocknet,  was  nach  dej 
Behandlung  mit  Alkohol  und  Äther  sehr  schnell  vor  sich  geht,  im  Filterj 
trockenglase  gewogen  und  in  einem  vorher  ausgeglühten  und  nach  dei^ 
Erkalten  im  Exsikkator  (Fig.  107,  a.  v.  S.)  gewogenen  Platintiegel  B^ 
lange  erhitzt,  bis  sämtlicher  Kohlenstoff  verbrannt  ist,  so  dafs  bei  voii 
sichtigem  Rühren  mit  einem  Platindraht  keine  schwarzen  Anteile  ii 
dem  Tiegelinhalt  mehr  sichtbar  werden.  Man  gibt  dem  Platintiegel  di\ 
aus  der  Fig.  108  (a.  v.  S.)  ersichtliche  schräge  Lage,  um  dadurch  dei 
Eintritt  der  Luft  zu  der  erhitzten  Substanz  zu  erleichtem  und  somi 
die  Verbrennung  zu  beschleunigen.  Das  Gewicht  des  aus  Sand,  Toi 
und  Filterasche  bestehenden,  grauen  oder  rötlichen  Yerbrennimgsräck 
Standes  wird  von  dem  Gesamtgewichte  des  abfiltrierten  und  getrock 
neten,  in  Salzsäure  unlöslichen  Rückstandes  in  Abzug  gebracht;  dei 
verbleibende  Restbetrag,  mit  10  multipliziert,  ergibt  den  Prozent 
gehalt  an  Kohlenstoff. 

Das  Gewicht  des  im  Tiegel  verbliebenen  Ycrbrennungsrückstand« 
gibt,  nach  Abzug  der  Filterasche,  mit  10  multipliziert,  den  Prozent 
gehalt  der  Kohle  an  Sand  und  Ton. 

Beispiel.     10,0g  Knochenkohle  geben  nach  dem  Trocknen: 

Glas  +  Filter  +  Inhalt 31,214  g, 

Glas  +  Füter 30,153  g, 

in  Salzsäure  unlöslichen  Rückstand       1,061  g. 
Nach  dem  Verbrennen  desselben  verblieben  im  Plattnüegel,  abzäg 
lieh  0,003  g  Filterasche: 

0,085  g  Sand  und  Ton, 
welche  vom  Gesamtrückstande  in  Abzug  kommen. 
1,061  g  Rückstand, 
—  0,085  g  Sand  und  Ton, 

=  0,976  g  Kohlenstoff, 
oder  nach  Multiplikation  der  beiden  betreffenden  Zahlen  mit  10: 

9,76  Proz.  Kohlenstoff, 
0,85      „      Sand  und  Ton. 

^)  Man  nimmt  „Gewichtsbeständigkeit*  an,  wenn  zwei  aufeinandei 
folgende  Wägungen,  zwischen  denen  ein  halbstündiges  Weitertrocknen  lag 
nicht  mehr  wie  0,005  g  Unterschied  aufweisen. 
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I       Handelt  es  sich  ausschlielslich  um  Besiimmiing  der  letztgenannten 

!  TeruDreinignngen,  so  unterbleibt  bei  übrigens  gans  gleicbem  Verfahren 

du  Wägen  des  Filters  und  des  getrockneten  Rückstandes.     Es  wird 

derselbe  nach  dem  Trocknen  direkt  im  gewogenen  Platintiegel  verascht. 


'  C.    Bestimmtmg  von  kohlensaarem  Calomm. 

Beim  Filtrieren  der  durch  die  Saturation  von  dem  grölsten  Teile 
[des  aufgenommenen  Kalkes  befreiten  Zuckersäfte  entzieht  die  Knochen- 
bhle  der  Filter  vermöge  ihrer  Absorptionsfähigkeit  den  mit  ihr  in 
.Beröiiniag  kommenden  Flüssigkeiten  einen  grofsen  Teil  der  zurüok- 
ifebliebenen  Kalkverbindungen,  welche  sich  in  Form  von  kohlensaurem 
Ctlcinm  in  und  auf  den  Zellenwandungen  der  Kohle  niederschlagen. 
Diese  Kalkverbindungen  müssen,  um  die  Kohle  wieder  wirksam  zu 
B&chen,  so  vollständig  wie  möglich  entfernt  werden.  Es  geschieht 
di^  durch  Behandlung  derselben  mit  verdünnter  Salzsäure,  deren 
Keiige  derartig  bemessen  werden  muls,  dafs  sie  das  niedergeschlagene 
oder  aufgenommene  kohlensaure  Calcium  —  gewöhnlich  kurz 
«Kalk*^  genannt  —  zwar  völlig  löst,  die  zur  natürlichen  Zusammen- 
Ktzang  der  Kohle  gehörigen  Kalkverbindungen  jedoch  noch  nicht,  oder 
doch  nicht  wesentlich,  angreift. 

Um  die  dazu  erforderliche  Menge  Salzsäure  berechnen  zu  können, 
vird  die  <2uantität  des  absorbierten  „Kalks"  vorher  bestimmt. 

Von  den  zahlreichen  Methoden,  welche  hierzu  in  Vorschlag  und 
zur  Anwendung  gebracht  sind,  ist  das  Scheibl ersehe  Verfahren 
dasjenige,  welches  fast  ausschlielslich  in  den  Laboratorien  der  Zucker- 
fabriken angewendet  wird.  Es  erfordert  dasselbe  den  „Sc  hei  hier  sehen 
Apparat  zur  Bestimmung  des  kohlensauren  Calciums  in  der 
Knochenkohle*',  welcher  nach  Fig.  109  (a.  f.  S.)  aus  folgenden 
Teilen  besteht. 

Flasche  A  ist  das  Kohlensäureentwickelungsgefäfs,  in  welchem  die 
fein  gepulverte  Knochenkohle  mit  der  im  Guttaperchazylinder  s  befind- 
lichen Salzsäure  zusammengebracht  wird.  Die  sich  entwickelnde 
Kohlensäure  tritt  durch  das  an  dem  Stopfen  befindliche  Glasrohr  und 
den  daran  befestigten  Eautschukschlauch  r  in  eine  dünne  Gummi- 
^lase,  welche,  dicht  mit  dem  Ende  des  Schlauches  verbunden,  sich  in 
nasche  B  befindet 

Diese  Flasche  B  ist  dreifach  tubuliert,  der  eine  Tubulus  trägt  die 
Verbindung  r  mit  dem  Entwickelungsgefälse,  der  zweite  führt  mittels 
des  Rohres  uu  zu  dem  geteilten  Rohre  C,  der  dritte,  durch  ein  kurzes, 
mit  dem  Quetschhahn  q  versehenes  Gummirohr  verschlossen,  vermittelt 
die  Verbindung  mit  der  äulseren  Luft. 

Die  in  25  „Grade"  eingeteilte  Gasmefsröhre  C  bildet  durch  die 
^tere  Verbindung  ein  kommunizierendes  Gefäfs  mit  dem  Gasdruck- 
«ontroUrohre  2),  welches  zugleich  am   unteren   Ende  noch  eine  ver- 
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mittelst  des  Qaetschliahnes  p  verschliebbare  Abflutsröhre  enthält,  d 

bis  auf  den  Boden  des  zweibalsigen  Wasserbehälters  E  hinabreic] 

_.      ^^^  Durch  Ein  blasen  von  Luft  t^ 

Flg.  109. 

mittelst    des    Gummiballes 

kaiiu      man      bei      geöffnete 

iiifuetschh&hn  p  das  In  E  et 

hftltene  Wasser  nach  C  und 

ein  pord  rücken»       anderersei 

kfiDti    daaseLbe    dureh  ,0ffn4 

von  p  ^üaeb  E  abgelassen  w< 

ilen.     Zur  notwendigen  Bed 

achtung  der  Temperatur  wiÜ 

rend    der    Versuche    befind 

sich   am   Apparate   aulserde 

ein  Thermometer. 

Die   AusfahruDg   der  Ko] 

lensäurebestimmuog  mit  de| 

beschriebenen    Apparate    gl 

schiebt    in    folgender   Weisj 


Man  wägt  auf  dem  Tarierblech  von  der  lufttrockenen,  für  diese  Be-^ 
Stimmung  besonders  fein  zerriebenen  Kohle  die  für  den  Appfti^^ 
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WrediDete  Normalgewichtsmenge  =  1,7  g  genau  ab  und  bringt  dieselbe 
ia  du  Tollkommen  ausgetrocknete  Gasentwickelung sgef&fs  Ä. 
Hkrauf  füUt  man  das  Guttaperchagefäfs  5  mit  Salzsäure  yon  1,12  spezi- 
Ssehem  Gewicht  i)  und  steUt  dasselbe  vorsichtig  mittels  einer  Pincette 
oder  Tiegelzange  aufrecht,  schräg  an  die  Glaswand  gelehnt,  in  Ä  hinein. 

Nachdem  durch  den  Druck  auf  den  kleinen,  hohlen  Gummiball  v 
i&d  gleichzeitiges  öffnen  des  Quetschbahnes  p  der  Wasserstand  in  C 
tk  auf  den  Ifullpunkt  gehoben  und  sorgfältig  eingestellt  worden  ist, 
vird  A  mit  dem  Glasstopfen,  welcher  des  sicheren  Verschlusses  halber 
Bit  Fett  bestrichen  ist,  fest  verschlossen.  Die  hierdurch  verursachte 
Pressung  der  eingeschlossenen  Luft  und  die  Verschiebung  des  Flüssig- 
ktitsttandes  in  C  und  D  wird  durch  ein  einmaliges  Öffnen  des  Quetsch- 
Umes  q  aufgehoben. 

Nachdem  in  dieser  Weise  der  Apparat  eingestellt  ist,  falst  man 
iu  GefäCs  A  mit  dem  Daumen  und  Mittelfinger  der  rechten  Hand  am 
Balte,  während  der  Zeigefinger  den  Glasstopfen  halt,  und  gibt  der 
Fluche  eine  schräge  Stellung  (s.  die  Figur),  so  dals  die  in  dem 
Eiotschukgefäfs  befindliche  Salzsäure  ausfliefsen  kann.  Das  auf- 
genommene, sowie  das  ursprünglich  der  Kohle  angehörige  Calcium- 
Wbonat  wird  hierdurch  unter  lebhafter  Entwickelung  von  Kohlensäure 
»fort  zersetzt,  was  man  durch  fortwährendes,  vorsichtiges  Schütteln 
der  Flasche  A  unterstützt  und  beschleunigt.  Gleichzeitig,  während 
Ban  mit  der  rechten  Hand  in  vorstehender  Weise  verfährt,  öffnet  man 
mit  der  linken  den  Quetschhahn  jp  und  lälst  allmählich  so  viel  Wasser 
lach  E  ab,  als  notwendig  ist,  um  den  Flüssigkeitsstand  in  den  Röhren 
C  und  D  auf  etwa  gleicher  Höhe  (in  D  stets  etwas  höher)  zu  halten. 

Es  ist  aufs  sorgfältigste  zu  beachten,  dafs  von  der 
flüisigkeit  in  A  nicht  die  geringste  Menge  in  den  Schlauch  r 
indnach  B  gelangt. 

Nachdem  die  Gasent Wickelung  vollendet,  d.  h.  wenn  durch  längeres 
Scbatteln  des  Gefäfses  A  ein  Sinken  der  Flüssigkeit  in  C  nicht  mehr 
kwirkt  wird,  so  ist  die  Zersetzung  als  beendet  zu  betrachten.  Dieselbe 
liat,  wie  jede  derartige  Reaktion,  eine  geringe  Wärmeentwickelung  zur 
Folge  gehabt,  durch  welche  der  Inhalt  des  Gefälses  eine  entsprechende 
insdehnung  erhielt  Man  läfst  deshalb,  behufs  Ausgleichung  der  ent- 
itandenen  Temperatur-  und  Druckunterschiede,  fünf  bis  zehn  Minuten 
verstreichen,  stellt  dann  erst  den  Flüssigkeitsstand  in  C  und  D  durch 
rorsichtiges  öffnen  des  Quetschhahnes  p  genau  in  gleiche  Höhe  mn 
und  liest  nunmehr  den  Stand  des  Wassers  an  der  Skala  der  Röhre  C, 
iovie  die  Temperatur  ab.  Mittels  dieser  beiden  Zahlen  kann  man  den 
fesüchten  Prozentgehalt  an  kohlensaurem  Calcium  ohne  weitere  Rechnung 
Kus  der  nachstehenden,  von  Scheibler  berechneten  Tabelle  XI  ablesen. 


')  £a  genügt  zu  dem  Zwecke,  2  Baumteile  konzentrierte  Salzsäure  mit 
i  Raumteil  Wasser  zu  yerdännen. 
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Bestimmung  von  kohlensaurem  Calcium.  251 

Man  findet  die  gesuchte  Zahl  auf  dem  Kreuzungspunkte  zweier 
gerader  Linien;  die  eine,  aus  der  ersten  Spalte,  bezeichnet  „Abgelesenes 
Tolom'',  Ton  links  nach  rechts  gezogen  in  der  Höhe  der  abgelesenen 
Zahl;  die  andere,  von  oben  nach  unten  gezogen,  in  der  Spalte,  welche 
«Is  Kopf  den  beim  Versuch  abgelesenen  Temperaturgrad  trägt.  Die 
abgelesenen  Zehntel  sind  gleich  den  um  das  Zehnfache  verkleinerten 
Beträgen  für  die  ganzen  Zahlen. 

BeispieL  Hat  man  8,5  Grade  Kohlensäure  bei  20*^0.  gefunden, 
w  entsprechen  bei  dieser  Temperatur : 

8,0^  =  7,88   Proz.  kohlensaurem  Calcium, 
0,50  =  0,489     , ,, 

ond  es  sind  somit         8,369  Proz.    kohlensaures   Calcium,    abgerundet 
8,37  Proz.  in  der  untersuchten  Knochenkohle  enthalten  gewesen. 

Nachdem  man  in  vorstehender  Weise  den  Gesamtgehalt  an  Calcium- 
brbonat  in  der  Knochenkohle  bestimmt  hat,  handelt  es  sich  meisten- 
ieüfl  Doch  um  die  Feststellung  derjenigen  Menge  Salzsäure,  welche 
^forderlich  ist,  den  „Kalkgehalt*'  der  Kohle  in  der  Fabrik  wieder  auf 
^e  normale  Menge  zurückzuführen.  Zu  diesem  Zwecke  hat  Scheibler 
<iie  nachstehende  Tabelle  XH  (S.  252)  berechnet,  welche  die  für 
100  Teile  Knochenkohle  anzuwendende  Salzsäuremenge  von  verschiede- 
Qem  Prozentgehalt  bezw.  spezifischem  Gewicht  angibt.  Der  ursprüng- 
liche, natürliche  Gehalt  der  Knochenkohle  an  kohlensaurem  Calcium 
vi  dabei  zu  7,00  Proz.  angenommen. 

Beispiel.  Hat  man  nach  obenstehendem  Beispiele  in  einer 
Knocbenkohle  8,37  Proz.  Calciumkarbonat  gefunden,  so  sind  8,37  — 
7,00=:  1,37  Proz.  desselben  durch  Salzsäure  zu  entfernen,  um  das 
natürliche  Verhältnis  von  7,0  Proz.  wieder  herzustellen.  Gesetzt  nun, 
Dan  habe  eine  Salzsäure  von  1,171  spezifischem  Gewicht  oder  21^ 
Beaume  zur  Verfügung,  so  findet  man  in  der  Tabelle  XII  die  anzu- 
wendende Menge  Säure  in  ganz  ähnlicher  Weise,  wie  bei  Tabelle  XI 
gelehrt 

1.0  He.  Calciumkarbonat    =  2,1534  Tln.  Salzsäure  von  1,171  sp.  Gew. 

^'^     n                        „                        =0,6460      „              „  „  n  «        « 

^^ =0,1507      „ ^ n  .         .        . 

1.37  Tle.Calciumkarb.  bedürfen  2,9501  Tle.  Salzsäure  von  1,171  sp.Gew. 

100  Pfund  Knochenkohle  mit  einem  Gehalt  von  8,37  Proz.  kohlen- 
»nrem  Calcium  müssen  demnach  mit  2,95  Pfand  Salzsäure  von  1,171 
«pezifiscbem  Gewicht  (21®BeaunQ6)  behandelt  werden,  udq  den  Gehalt 
*D  kohlensaurem  Calcium  auf  7,0  Proz.  zurückzuführen. 
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BeBtimmiing  von  schwefelsaurem  Calcium.  253 

D.  BMtimmiiiig  von  sohwefelBaarem  Calcium  (Gips). 

Wie  schon  erwähnt,  enthält  selbst  neue  Knochenkohle  stets  eine 
geringe  Menge,  etwa  0,15  bis  0,25  Proz.,  Gips,  welche  sich  jedoch  im 
Betriebe  der  Zuckerfabrik  durch  verschiedene  Umstände,  durch  einen 
Selivefelsänre-  bezw.  Gipsgehalt  von  Wasser,  Salzsäure,  Kalk  u.  8.  w. 
1  lelir  erhöhen  kann.  Da  stark  gipshaltige  Kohle  für  Säfte  und  Zucker 
;  unbedingt  schädlich ,  so  sind  diesbezügliche  häufige  und  regelmälsige 
Untersuchungen  durchaus  erforderlich. 

'  Die  quantitative  Bestimmung,  in  nachstehender  Weise  ausgeftÜirt, 
ergibt  bei  genauer  Beobachtung  der  Angaben  zuverlässige  Zahlen: 
23,0g  der  gepulverten,  lufttrockenen  Knochenkohle  werden  in  einem 
^  300  ccm  fassenden  Kocbkolben  mit  Wasser  vollständig  durch- 
bebtet und  mit  100  ccm  reiner  Salzsäure  versetzt,  indem'  man  ein 
^rcb  stürmische  Entwickelung  von  Kohlensäure  drohendes  Übersteigen 
^(i  Inhalts  durch  Zutröpfeln  einer  geringen  Menge  Äther  verhindert. 

Nach  Beendigung  der  Kohlen säureentwickelung  erwärmt  man  den 
^t,  hält  15  Minuten  lang  in  gelindem  Kochen,  läfst  erkalten,  giefst 
^^  unter  sorgfältigem  Nachspülen  in  einen  250-ccm-Kolben  und  füllt, 
^e  den  geringen  Rückstand  ungelöster  Substanzen  zu  beachten,  mit 
^^iertem  Wasser  bis  zur  Marke  auf.  Nach  gutem  Durchschütteln 
filtriert  man  die  Flüssigkeit  mittels  eines  unbenälsten  Faltenfilters  in 
^  trockenes  Becherglas ;  sämtliche  Salze  der  Knochenkohle  sind  durch 
^  Behandlung  mit  Säure  in  Lösung  gegangen.  Man  mifst  mittels 
Pipette  200  ccm  des  Filtrats,  entsprechend  20,0  g  Knochenkohle,  in 
^en  Kolben  ein ,  erhitzt  zum  Kochen  und  setzt  so  lange  unter  Um- 
K^wenken  und  tropfenweise  eine  Lösung  von  Chlorbarium  hinzu, 
^inoch  ein  Niederschlag  erhalten  wird.  AUe  vorhandene  Schwefel- 
*ire  wird  in  Form  von  schwefelsaurem  Baryum  ausgefällt.  Es 
^  notwendig,  diese  Fällung  in  kochender  Flüssigkeit  auszuführen, 
^loit  das  ausgeschiedene  Baryumsalz  eine  körnige  Beschaffenheit  an- 
^f"^i,  sich  BchneU  zu  Boden  setzt  und  infolgedessen  gut  abzufiltrieren 
^-  Nach  vollständigem  Absitzen  des  Niederschlages,  bei  sehr  geringen 
^^Qgen  nach  mehrstündigem  Stehen,  filtriert  man  die  klare  Flüssigkeit 
^^rcb  ein  Filter  von  bekanntem  Aschengehalt  ab,  während  der  weilse 
Niederschlag,  so  viel  wie  möglich,  zunächst  noch  im  Kolben  zurück- 
S^Wn  wird. 

Da  das  schwefelsaure  Barjum  bei  seiner  Fällung  eine  gewisse 
^enge  anderer  Salze,  Chlorbaryum,  Phosphate  u.  s.  w.,  mit  sich  nieder- 
reittt,  welche  durch  einfaches  Auswaschen  mit  heilsem  Wasser  nur 
^i^wierig  zu  entfernen  sind,  so  muls  man  den  Niederschlag  nochmals 
^t  etwa  50  ccm  Wasser  und  1 0  ccm  reiner  Salzsäure  aufkochen,  um  die 
^rvibnten  fremden  Beimengungen  zu  lösen.  Anderenfalls  erhält 
^i^ngtetB  ein  zu  hohes  Resultat     Er  wird  dann  erst  vollständig 
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auf  das  Filter  gebracht,  mit  heilsem  Wasser  gut  ausgewaschen,  geglüht 
und  gewogen.  Nach  Abzug  der  Filterasche  erhält  man  durch  Multi- 
plikation mit  dem  Faktor  0,5828  die  dem  Baryumsulfat  entsprechende 
Menge  Calciumsulfat  oder  Gips. 

Beispiel.  Aus  20,0  g  Kohle  wurden  nach  der  beschriebenen 
Methode  0,055  g  schwefelsaures  Baryum  erhalten;  0,055  X  0,5828 
=  0,03205  g  Gips  in  20,0  g  Kohle;  auf  100  berechnet:  0,03205  X  5 
=  0,16  Proz,  Gips. 

Man  entfernt  in  der  grolsen  Praxis  einen  Gehalt  von  Gips  aus  | 
der  Knochenkohle  durch  Auskochen  derselben  mit  einer  verdünnten 
Lösung  von  kohlensaurem  Natrium  (Soda)  oder  Ätznatron  (kaustischer 
Soda).  Es  vollzieht  sich  dabei  eine  Umsetzung  der  betr.  Verbindungen 
zu  leicht  löslichem,  schwefelsaurem  Natrium,  welches  durch  Auswaschen 
mit  Wasser  entfernt  wird,  und  kohlensaurem  Calcium,  bezw.  Calcium- 
hydrat,  welche  bei  der  späteren  Behandlung  mit  Salzsäure  in  Lösung 
gehen  ^). 

Um  die  erforderliche  Menge  Soda  oder  Ätznatron  zu  berechnen, 
multipliziert  man  den  Prozentgehalt  der  Knochenkohle  an  Gips  im 
ersteren  Falle  mit  dem  Faktor  0,7798,  im  letzteren  mit  dem  Faktor 
0,5888  und  erhält  als  Produkt  diejenige  Menge  der  betr.  Stoffe  in 
Pfunden  ausgedrückt,  welche  auf  je  100  Pfund  Knochenkohle  beim 
Kochen  derselben  mit  Wasser  zugesetzt  werden  muls.  Sie  wird 
auf  den  Prozentgehalt  der  tatsächlich  benutzten  Chemikalien  um- 
gerechnet. 

Beispiel  Zur  Entfernung  von  0,16  Proz.  Gips  würden  dem- 
nach 0,16  X  0,7798  =  0,125  Pfund  reine  kalzinierte  Soda  (von 
100  Proz.)  auf  ]e  einen  Zentner  Knochenkohle  erforderlich  sein. 

Bei  Verwendung  einer  Soda  von  nur  95,0  Proz.  kohlensaurem 
Natrium  würde  aber  nach  dem  Ansatz: 

95,0  :  100  =  0,125  :  x, 
X  =  0,131 

der  Zusatz  auf  0,131  Pfund  für  je  einen   Zentner  Kohle   zum  Koch- 
wasser zu  erhöhen  sein. 

Da  nach  Versuchen  von  Stammer^)  die  so  bewirkte  Zersetzung 
des  Gipses  in  der  Knochenkohle  immer  nur  unvollständig  erfolgt,  so 
schreibt  derselbe  vor,  in  jedem  Falle  bei  Anwendung  der  wie  oben 
berechneten  Menge  Soda  bezw.  Ätznatron  das  erforderliche  Quantum 
zu  verdoppeln. 


')  CaSO^  +  Na^CO»   =  CaCO,   -f  Na,S04, 

oder: 

CaS04  +  2NaOH  =  Ca(OH),  +  Ka,804. 

*)  Stammer,  Zuckerfabrikation,  11.  Aufl.,  8.  681. 


BeBtimmung  des  SohwefelcalciumB.  255 

S.    Bestimmung  des  Sohwefeloalolums. 

Wenn  bei  dem  ZuBammenbringen  von  Knochenkohle  mit  Salzs&nre, 
vie  z.  B.  bei  der  Bestimmung  des  kohlensauren  Calciums^  sich  ein 
Gemch  nach  SchwefelwaBserstoffgas  bemerkbar  macht,  so  ist  derselbe 
stets  ein  Beweis  für  das  Vorhandensein  von  Schwefelcalcium  in  der 
Kohle.  Die  Salzsäure  oder  Cblorwasserstoffsäure  und  das  Schwefel- 
(^cinm  setzen  sich  zu  Chlorcalcium  und  Schwefelwasserstoffgas  um  ^). 

Die  quantitative  Bestimmung  desselben  bedingt  stets  eine  gleich- 
zeitige Bestimmung  des  schwefelsauren  Calciums.  Indem  man  die 
Gesamtmenge  des  in  der  Knochenkohle  enthaltenen  Schwefels 
feststellt  und  von  dieser  diejenige  Menge  in  Abzug  bringt,  welche  in 
Form  von  schwefelsaurem  Calcium  vorhanden  ist,  erhält  man  als  Rest 
denjenigen  Betrag  an  Schwefel,  welcher  als  Schwefelcalcium  in  der 
Kohle  zugegen  war. 

25,0  g  lufttrockene,  fein  zerriebene  Knochenkohle  werden  in  einem 
Eochkolben  mit  etwa  1,0g  gepulvertem  chlorsauren  Kalium  ver- 
setzt, mit  heilsem  Wasser  durchfeuchtet  und  unter  den  oben  (bei 
der  Gipsbestimmnng)  angegebenen  Yorsichtsmalsregeln  gegen  etwaiges 
tberschäumen  mit  100 ccm  reiner  konzentrierter  Salzsäure  über- 
gössen *0.  Schon  in  der  Kälte  beginnt  dieselbe  das  chlorsaure  Kalium  zu 
zersetzen;  es  entsteht  freies  Chlor,  welches  unter  gleichzeitigem  Zerfall 
Ton  Wasser  die  Umwandlung  des  vorhandenen  Schwefelcalcium s  zu 
schwefelsaurem  Calcium  bewirkt').  Man  erhitzt,  hält  10 bis  15  Minuten 
im  Kochen,  verdünnt  die  entstandene  Lösung  mit  Wasser  und  bringt 
sie  ohne  Verlust  in  einen  2 50 -ccm -Kolben. 

Nach  dem  vollständigen  Abkühlen  füllt  man  bis  zur  Marke  mit 
destilliertem  Wasser  auf,  schüttelt  gut  durch  und  filtriert  durch  ein 
nogeDälstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Gefäls.  In  200  ccm  dieser 
Lösung,  entsprechend  20,0g  Kohle,  fällt  man  die  Schwefelsäure  durch 
Chlorbaryum  und  verfährt  genau  in  der  bei  der  Gipsbestimmung 
angegebenen  Weise.  Man  erhält  so  eine  dem  Gesamtgehalte  an 
Schwefel  entsprechende  Menge  schwefelsauren  Baryums.  Bringt  man 
hiervon  diejenige  Menge  in  Abzug,  welche  dem  gleichzeitig  bestimmten 
Gips  entspricht,  so  ergibt  der  Rest  des  Baryumsalzes,  mit  dem  Faktor 
0,3087  multipliziert,  die  Menge  des  vorhanden  gewesenen  Schwefel- 
calcinms. 

Die  Methode  gibt  völlig  zufriedenstellende  Ergebnisse,  wenn  der 
Oehalt  an  Schwefelcalcium  ganz  geringe  Mengen  nicht  überschreitet. 


*)  CaS  +  2HC1  =  CaOl,  +  H.S. 

*)  Der  Zusatz  von  Äther,  um  Überschäumen  zu  verhindern,  darf  nur 
ein  ganz  geringer  sein,  da  sich  aas  diesem  und  dem  frei  werdenden  Chlor 
entzändliche,  leicht  explosive  Gasgemische  bilden  können. 

•)  CaS  +  4H,0  +  8C1  =  8HC1  -|-  OaSO^. 
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Bei  Anwesenheit  erheblicherer  Mengen  entweicht  aber  fast  imme 
ein  Teil  des  gebildeten  Schwefel  Wasserstoff  gases  nnzersetzt  and  dii 
Analyse  fällt  somit  fehlerhaft  aus. 

Aus  diesem  Grunde  mufs  man  sich  stets  vergewissern,  ob  bei  de 
Yorstehenden  Behandlung  der  Kohle  mit  Salzsäure  kein  freies  Schwefel 
wasserstoffgas  auftritt;  man  prüft  auf  Geruch  und  mittels  angefeuchte 
ten  Bleipapiers,  mit  welchem  man  die  Öffnung  des  Kochkolbens  kur» 
Zeit  bedeckt  hält.  Es  darf  sich  weder  der  bekannte  Geruch  des  Gase 
noch  eine  Bräunung  des  feuchten  Bleipapiers  (durch  Entstehung  toI 
Schwefelblei)  zeigen.  Treten  diese  Reaktionen  ein,  so  ist  eine  neu| 
Probe  abzuwägen  und  die  Oxydation  des  Schwefelcalciums  durch  ßron 
in  alkalischer  Flüssigkeit,  wie  nachstehend,  vorzunehmen. 

Man  bringt  zu  den  25  g  Knochenkohle  im  Kochkolben  10  ccn 
einer  25prozentigen  schwefelsäurefreien  Kalilauge^)  und  10  bis  20ccD 
Wasser,  setzt  darauf  so  viel  Bromwasser  und  etwas  reines  Brom  hinzt 
bis  die  Flüssigkeit  deutlich  danach  riecht,  erwärmt  und  macht  sie  durcl 
allmählichen  Zusatz  von  Salzsäure  stark  sauer.  Man  kocht  nun  15  bi| 
20  Minuten  lang,  läfst  erkalten,  bringt  die  Flüssigkeit  verlustlos  i] 
einen  250-ccm- Kolben  und  verfährt  weiter  genau,  wie  oben  beschriebeii 
Auch  hier  bringt  man  schliefslich  200  ccm  des  Filtrats  zur  Fällung. 

Bei  diesem  Verfahren  wird  man  niemals  ein  Entweichen  voi 
Schwefel  wasserst  offgas  wahrnehmen  können  3). 

Beispiel.  Aus  20,0  g  Kohle  sind  nach  der  einen  oder  änderet 
dieser  Methoden  0,094g  Baryumsulfat  erhalten,  während  die  gleicb< 
Menge  Kohle  bei  der  Gipsbestimmung  nur  0,055  g  ergab.  Die  Differeni 
0,094  —  0,055  =  0,039  g  schwefelsaures  Baryum,  würde  dem  in  dei 
Kohle  enthalten  gewesenen  Schwefelcalcium  entsprechen.  Durch  Multi' 
plikation  dieser  Zahl  mit  dem  genannten  Faktor:  0,039  X  0,3087  erhälj 
man  0,012039g  Schwefelcalcium  in  20,0g  Kohle,  mithin  in  100g: 
0,012039  X  5  ==  0,06  Proz.  Schwefelcalcium. 

F.    Bestimmung  der  organischen  Stoffe. 

Die  Bestimmung  derselben  ist  immer  nur  qualitativer  Art^  und  ibr^ 
Kach Weisung  in  der  Knochenkohle  geschieht  am  einfachsten  durch  Kocheä 
derselben  mit  einer  verdünnten  Natron-  oder  Kalilauge.  Nimmt  dies< 
hierbei  eine  braune  Färbung  an,  so  enthält  die  Kohle  organische  Stoff« 
und  zwar  um  so  mehr,  |e  dunkler  die  Lauge  sich  färbt.  Eine  gui 
gereinigte,  wiederbelebte  Knochenkohle  darf  die  Lauge  nicht  bräunenj 

^)  Ist  die  zu  benutzende  Lauge  nicht  schwef elsäurefrei ,  bo  stellt  manl 
den  Gehalt  derselben  an  Schwefelsäure  fest,  übersättigt  zu  diesem  Zweckej 
100  ccm  mit  Salzsäure  und  fällt  mit  GhlorbaryumlöBUng.  Den  auf  10  ccm  eDt^ 
fallenden  Betrag  an  schwefelsaurem  Baryum  bringt  man  dann  demnächst  nach 
der  Wägung  in  Abzug  und  hält  die  Lauge  für  solche  Bestimmungen  vonitif. 

')  Rössing,  Zeitschr.  f.  analyt.  Chemie  41,  610. 
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G.    BestmunuiLg  der  Bntfftrbimgskraft. 

Die  Bestimmung  der  entf&rbenden  Kraft  der  Knochenkohle  kfoin 
iBtweder  im  groteen  durch  den  Fabrikbetrieb  oder  im  Laboratoriam 
isreh  eben  Yersnch  mit  einer  kleinen  Probe  der  zu  prtklenden  Kohle 
geschehen.  Zu  beiden  Untersuchungen  dient  das  Seite  138  o.  i  be* 
Kbriebene  Farbenmals  Ton  Stamm  er. 

a)  Bestimmung  durch  den  Fabrikbetrieb.  Man  steUt 
nnächst  den  Zuckergehalt  der  Durchschnittsmuster  des  unfiltrierten, 
ib  aach  des  filtrierten  Saftes  mittels  Polarisation  fest,  bestimmt  die 
Farbe  beider  Sftfte  auf  100  Teile  Zucker  bezogen  (nach  S.  166)  und 
ludet  in  der  Differenz  dieser  beiden  Zahlen  den  Ausdruck  für  die 
bxch.  die  Kohle  entfernten  Farbenmenge.  Es  wird  dieselbe  in  Pro- 
Knten  der  ursprünglichen  Farbe  angegeben. 

Man  kann  auch  mit  Umgehung  der  Zuckerbestimmung  die  er- 
^tenen  Farben  zahlen  direkt  miteinander  vergleichen,  wenn  man  beide 
Sftfte  aof  gleiches  Saccharometergewicht  bringt  (S.  187). 

BeispieL  Die  Polarisation  eines  unfiltrierten  Dünnsaftes  ergab 
10,2  Proz.  Zucker  und  die  Bestimmung  der  Farbe,  bei  einer  Ablesung 

1  rvr\ 

ton  15  Graden  der  Skala  :^-—  =  6,7.     Auf  100  Teile  berechnet,  ent- 

Ult  mithin  der  Saft,  nach  dem  Ansatz  10,2  :  100  =  6,7  :  x, 
X  =  65,7  Farbe. 

Der  filtrierte   Dünnsaft  ergab  10,4  Proz.    Zucker,  abgelesene 

ieau 

bezogen : 


firade  am  Farbenmals  =  45,0,  mithin:  --—  =  2,2  und  auf  100  Zucker 

45,0 


10,4  :  100  =  2,2  :  x, 
X  =  21,2  Farbe. 

Die  Differenz  zwischen  diesen  beiden,  die  St&rke  (Intensität)  der 
Farben  bezeichnenden  Zahlen,  65,7  —  21,2  =  44,5  entspricht  der 
durch  die  Knochenkohle  weggenommenen  (absorbierten)  Farbenmenge; 
nütbin  sind 

65,7  :  44,5  =  100  :  x, 

X  =  67,7  Proz. 

^  im  unfiltrierten  Dünnsafte  enthaltenen  Farbstoffes  yermittelst  der 
Filtration  durch  die  Knochenkohle  entfernt  worden. 

b)  Ausführung  eines  Versuches  im  Laboratorium.  Man 
löst  zunächst  eine  beliebige  Menge  einer  Melasse,  etwa  200  bis  250  g 
n  1000  com ,  und  bestimmt  die  Farbe  der  Lösung.  Die  zu  prüfende 
Kohle  wird,  wenn  tunlich,  in  frisch  ausgeglühtem  Zustande,  anderen- 

?rfthling,    Ankitung.  17 
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falls  bei  140^  C.  getrocknet,  zu  der  Bestimmung  verwendet;  es  mulfl 
dabei  die  Körnung  derselben  bei  den  Terscbiedenen  Kohlen,  deren 
Entfärbungskraft  bestimmt  und  yergliohen  werden  soll,  möglichst  eine 
gleiche  sein. 

Man  übergielst  in  einer  Porzellanscbale  100  g  der  zu  prüfenden 
Kohle  mit  400  ccm  obiger  Melasselösung,  und  bestimmt  durch  Wägung 
das  Gesamtgewicht  der  gefCQlten  Schale.  Der  Inhalt  wird  hierauf  zum 
Sieden  erhitzt  und  fünf  Minuten  lang  im  Kochen  erhalten.  Nach  yoII- 
ständigem  Erkalten  wird,  um  die  Konzentration  der  Lösung  wieder 
auf  die  Yorherige  Stärke  zu  bringen,  die  Schale  abermals  auf  die 
Wage  gebracht  und  das  beim  Kochen  verdampfte  Wasser  genau  ersetzt 
Nachdem  der  Inhalt  gut  gemischt  und  filtriert  ist,  bestimmt  man  die 
Farbe  abermals.  Die  Differenz  beider  Farbenzahlen  entspricht  der 
durch  die  Kohle  bewirkten  Entfärbung,  und  wird  auf  100  der  ur- 
sprünglichen Farbe  berechnet 

Beispiel.  200g  einer  Melasse,  auf  1  Liter  verdünnt,  gaben  eine 
Lösung  von  24,2  Farbe.  ^ 

Nach  der  Behandlung  der  Lösung  mit  einer  „neuen",  noch  nicht 
gebrauchten  Knochenkohle  in  vorstehend  beschriebener  Weise  wurde 
die  Farbe  zu  3,5  bestimmt  Die  Entfärbung  betrug  mithin:  24,2  —  3,5 
=  20,7,  und  auf  100  der  ursprünglichen  Farbe  berechnet: 

24,2  :  20J  =  100  :  x, 
X  =  85,5  Proz. 

H.    Bestimmung  des  Zuckergehaltes. 
Siehe  darüber  unter  9  im  Abschnitt  „Zucker*'. 

J.    Bestimmung  der  Phosphorsäure. 
Siehe  darüber  unter  3.  B.  im  Abschnitt  „KtUistiiche  Düngemittel'^. 

Zusammenstellung  der  Besultate. 

Beispiel.  Die  Analyse  einer  lufttrockenen  Knochenkohle  ergab 
nach  vorstehenden  Untersuchungen  folgende  Resultate: 

9,76  Proz.  Kohlenstoff, 

8,37  „  kohlensaures  Calcium,  i 

0,16  „  schwefelsaures  Calcium  oder  Gips, 

0,06  „  Schwefelcalcium, 

0,85  „  Sand  und  Ton, 

5,90  „  Wasser, 

74,90  „  Rest  (Phosphate  u.  s.  w.). 

r0Ö,00  Proz. 
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*"  Die  BeredmuDg  auf  wasserfreie  (bei  140^0.  getrocknete)  Kohle 
^nehiehty  unter  Zngrnndelegung  der  ans  dem  Wassergehalt  sich  er- 
j^efaeaden   Zahl  für  Trockensubstanz  (100,0  —  5,90  =  94,10  Proz.), 

rdem  Ansatz: 
94»10  :  9,76  Proz.  Kohlenstoff  =  100  :  a?  Proz.  Kohlenstoff, 
X  =  10,37  Proz.  Kohlenstoff, 

^  demgem&Cs ,  auch  f flr  die  übrigen  Stoffe ,  umgerechnet ,  würde  die 
lasljse  in  nachstehender  Form  abzugeben  sein: 

3 Die  untersuchte  Knochenkohle  enthielt  im  wasserfreien  Zn- 
bCisde  (bei  140<>G.  getrocknet): 

10,37  Proz.  Kohlenstoff, 
8,89      „      kohlensaures  Calcium, 
0,17      y^      schwefelsaures  Calcium, 
0,06      „      Schwefelcalcium, 
0,91      „     Sand  und  Ton, 
79,60      „      Rest  (Phosphate  u.  s.  w.). 
100,00  Proz. 
Feucht ig^keit^ehalt  im  ungetrockneten  Zustande:  5,90  Proz." 
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m. 
Wasser. 


Allgemeines. 

Das  in  der  Natur  sich  vorfindende,  beim  Betriebe  der  Terschiedene] 
Gewerbe  und  Industriezweige  benutste  Wasser  ist  niemals  rein  in 
chemischen  Sinne.  Beim  Flielsen  in  und  auf  der  Erde  mit  Idshche 
Stoffen  aller  Art  zusammentreffend,  nimmt  es,  je  nach  den  Löslichkelti 
Verhältnissen  derselben ,  mehr  oder  weniger  von  ihnen  auf  und  wir« 
dadurch  in  Bezug  auf  seinen  Wert  und  seine  Brauchbarkeit  für  Tiel 
Verwendungen  ungünstig  beeinffufst. 

Man  pflegt  zwischen  hartem  und  weichem  Wasser  zu  unte^ 
scheiden  und  nennt  ein  hartes  Wasser  ein  an  aufgelösten  minert 
lischen  Stoffen,  im  besonderen  an  Calcium-  und  Magneaiumsalxei 
reiches,  ein  weiches  ein  an  diesen  Salzen  armes  Wasser. 

Die  Aufnahme  solcher  festen,  mineralischen  Substanzen  findet  teil' 
durch  direkte  Auflösung ,  teils  durch  Vermittelung  der  in  Wasser  ge 
lösten  Kohlensäure  statt,  indem  lösliche  Bikarbonate,  sogenannte  doppelt 
kohlensaure  Salze  entstehen.  Wässer,  deren  Härte  durch  solche  Ve^ 
bindungen  verursacht  wird,  trüben  sich  beim  Erwärmen ;  die  eine  Hälft 
der  in  jenen  Salzen  vorhandenen  Kohlensäure,  welche  lockerer  gebuDdei 
ist,  spaltet  sich  wieder  ab  und  lälst  einfachkohlensaure  Salze  znrucl 
welche,  in  Wasser  unlöslich,  sich  in  fester  Form  ausscheiden  und  d^ 
durch  jene  Trübung  hervorrufen. 

Die  Art  der  Verwendung  von  Wasser  in  den  Zuckerfabriken  ii 
im  wesentlichen  eine  zweifache;  man  bedarf  Speisewasser  für  <U 
Dampfkessel  und  sogenanntes  Betriebswasser.  Ein  zum  Spei^e^ 
der  Kessel  dienendes  Wasser  soll  möglichst  weich  sein,  d.  h.  beim  Y^3^ 
dampfen  nur  wenig  feste  Kückstände  (Kesselstein)  hinterlassen.  A^ 
gesehen  von  der  Menge  ist  die  Zusammensetzung  dieser  festen  Rück 
stände  zu  beachten,  namentlich  sind  Wässer  mit  hohem  Gip8gebai| 
äulserst  nachteilig,  da  sich  beim  Verdampfen  gipshaltigen  Wasser^ 
der  Kesselstein  vorzugsweise  in  Form  äulserst  fester  und  harter  Krost« 
an  die  Kesselwandungen  anlegt.  Wässer  mit  bedeutendem  Gebalt  ai 
kesselsteinbildenden  Stoffen  müssen  durch  Zusatz  geeigneter  Fällungt 
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■ttel  TOD  denselben  tunlichst  befreit  nnd  vor  dem  Eintritt  in  die 
bael  gereinigt  werden. 

Aach  Chlorverbindungen  darf  ein  gutes  Kesselspeisewasser  in 
^rer  Menge  nicht  enthalten;  besonders  nachteilig  ist  ein  Gehalt 
BCblonnagnesium,  welches  in  der  Hitze  und  unter  Druck  Chlorwasser- 
loSBiare  abspaltet,  wodurch  die  inneren  Kessel  Wandungen ,  Pumpen, 
fentile  und  Rohrleitungen  angegriffen  und  zerstört  werden« 

Schwefelwasserstoff,  S&uren  (in  Moor-  oder  Grubenwässern),  Fette 
idAmiBoniak  (in  Kondensationswissem)  und  den  Speise w&S8«m  eben- 
ilb  fern  zu  halten  und  schlUligen  die  EesseL 

Auch  das  Betriebswasser,  welches  zum  Auslaugen  der  Bftbta- 
ibitieli  zum  Löschen  und  Waschen  des  Scheidekalkes,  zum  AbaUaen 
bFiUer,  zur  Kondensation,  zur  Reinigung  der  Knochenkohle  u.  t.  w. 
pivaucht  wird,  mula  ebenfaUs  möglichst  rein,  weich,  hauptaftcUiell 
Ä  Ton  Gips  und  zugleich  Yon  Alkalisalzep  sein.  Ein  grötseorer 
Ut  an  Gipa  bringt  hier  insofern  Nachteile ,  weil  infolge  dessen  die 
kUe  der  Filter  gipskaltig  werden  und  Anlals  zu  späterer  Bildung  t<mi 
lAvefelcalcium  bieten  kann;  die  leicht  lösliehen  Alkaliyerbindungen 
kgegen  bewirken  beim  Verbleib  in  den  S&ften  demnächst  eine  grölsei« 
Uittebildung  und  bei  sehr  reichlichem  Vorkommen  leicht  einen  er- 
sten Salzgehalt  in  den  fertigen  Zuckern. 

Die  in  Frage  kommenden  Wässer  sind  entweder  Flulswäster 
lln  Quell  Wässer  (Brunnenwässer).  Das  Fiats  wasser  enthält  in  dsA 
^en  Fällen  bedeutend  weniger  feste  Stoffe  als  das  Quellwasser,  da 
■^  die  obenerwähnte  Ausscheidung  kohlensaurer  Salze  bereits  bei 
^längeren  Berührung  mit  der  Luft,  beim  Flielsen  des  Wassers  yoU« 
i^t  Es  iat  aus  diesem  Grunde  im  allgemeinen  dem  Quellwasser 
*iuiehen;  doch  findet  es  sieh  bisweilen  durch  Abflflsse  aus  bewohnten 
^tn  oder  Fabriken  derartig  durch  organische  und  andere  Stoffe  Ter- 
ininigt,  dals  es  nicht  ohne  Nachteile  in  Zuckerfabriken  zu  rer- 
^^^n  ist  Ein  gutes,  allen  Ansprüchen  genügendes  Wasser  soll  bei 
Bern  geringen  G-ehalte  an  festen ,  mineralischen  Substanzen  zugleich 
^'^st  frei  sein  yon  gelösten  organischen  Stoffen  und  deren  Zer^ 
■^ngiprodaktexi,  yon  Salpetersäure,  salpetriger  Säure  und  Ammoniak. 

Wenn  auch  die  letztgenannten  Verbindungen,  wo  sie  nicht  in 
i^nahmsweise  grölseren  Mengen  auftreten,  nachteilige  Wirkungen 
*uufe  der  Fabrikation  schwerlich  ausüben,  so  dals  eine  Bestimmung 
^ben  in  den  meisten  Fällen  unterbleiben  kann,  so  ist  doch  der 
Bündigkeit  balber  neben  den  hier  wichtigeren  Untersuchungs- 
^oden  auch  eine  Beschreibung  der  dahin  schlagenden  Reaktionen 
^  Untersuchungen  im  Nachstehenden  hinzugefügt  worden.  Es  kann 
*Bier  nur  yon  Wert  sein,  die  genaue  und  y ollständige  Zusammen- 
J^ogdes  Wassers,  welches  für  den  Gebrauch  und  den  Betrieb  der 
'^nk  zur  Terfügnng  steht,  feststellen  und  übersehen  zu  können. 


Ausführung  der  Untersuchungen. 

Wenn  das  zu  untersuchende  Wasser  vollständig  klar  ist,  so  kao 
es  ohne  weiteres  zu  den  yerschiedenen  Bestimmungen  abgemessc 
werden,  finden  sich  dagegen,  wie  gewöhnlich,  trübende  (suspendiert! 
Stoffe,  Niederschläge  oder  sonstige  Verunreinigungen,  so  muls  man  < 
vorher  filtrieren.  Die  auf  dem  Filter  verbleibenden  Ruckstände  sacl 
man,  ihrer  Abstammung  nach,  tunlichst  zu  bestimmen;  wenn  erforde 
licht  auch  ihre  Menge.  Im  letzteren  Falle  filtriert  man  je  nach  d< 
Menge  der  trübenden  Stoffe  ein  genau  abgemessenes  Quantum  Wasse 
ein  Liter  oder  mehr,  und  verwendet  ein  bei  100  bis  llO^C.  getrocl 
netes,  gewogenes  Filter,  dessen  Mehrgewicht  nach  dem  Filtrieren  vo 
abermaligem  Trocknen  ermittelt  wird. 

Wenn  notwendig,  verbrennt  man  Filter  und  Inhalt  im  Platii 
schälchen,  glüht  bis  zur  völligen  Yeraschung,  befeuchtet,  um  etwa  ecl 
standenes  Calcium  - ,  bezw.  Magnesium ozyd  wieder  an  Kohlensäure  2 
binden,  den  Glührückstand  mit  einigen  Tropfen  einer  Lösung  to 
reinem,  kohlensaurem  Ammon,  trocknet,  glüht  gelinde  und  wägt  wiede 

Man  erhält  auf  diese  Weise  die  Menge  des  anorganischen  od 
des  organischen  Anteils  der  suspendierten  Stoffe. 

Ist  die  Trübung  durch  aufgeschwemmte,  feine  Tonteilchen  i& 
nrsacht,  welche  leicht  mit  durch  das  Filter  gehen,  so  lälst  man  di 
Wasser  einige  Tage  ruhig  stehen,  zieht  die  klarer  gewordene  Flüssig 
keit  mittels  eines  Hebers  von  dem  Bodensatze  ab  und  filtriert  si 
dann  erst 

Man  unterwirft  das  filtrierte  Wasser  zunächst  einer  qualita 
tiven  Vorprüfung,  um  über  die  ungefähre  Beschaffenheit  desselbe 
sich  zu  vergewissern  und  danach  auch  die  zu  den  einzelnen  qusDti 
tativen  Bestimmungen  erforderlichen  Mengen  bemessen  zu  könnei 
Etwa  öOccm  werden  in  einem  Kölbchen  erhitzt  und  10  bis  15  Minute 
im  Kochen  erhalten.  Entsteht  dadurch  eine  starke  Trübung,  so  erhil 
das  Wasser  reichliche  Mengen  von  zweifachkohlensaurem  Caiciun 
bezw.  Magnesium  gelöst.  Beim  Kochen  verlieren  diese  Salze  die  Hälft 
ihrer  Kohlensäure  und  unlösliche,  einfachkohlensaure  Yerbindunc« 
scheiden  sich  aus.  Ein  Zusatz  von  Salzsäure  löst,  unter  stürmischei 
Aufbrausen  der  frei  werdenden  Kohlensäure,  die  entstandene  Trübuni 
sofort  auf,  in  der  saueren  Flüssigkeit  ruft  ein  Zusatz  von  Chlorbarynd 
lösung  bei  Gegenwart  von  Sulfaten  einen  Niederschlag  von  schwefeJ 
saurem  Baryum  hervor,  welcher  in  seiner  grölseren  oder  geriogerei 


Bestimmung  des  Abdampfrückstandes  u.  s.  w.  263 

Sürke  dem  yorhandenen  Gehalt  an  Sulfaten ,  zumeist  schwefelsaurem 
Caleiom  oder  Gips,  entspricht.  Zu  einer  neuen  Wasser  probe  fügt  man 
ene  Lösung  yon  ozalsaurem  Ammon.  Die  Entstehung  eines  stärkeren 
oder  schwächeren  Niederschlages  yon  oxalsanrem  Calcium  gibt  Auf- 
kUuIb  über  die  Gesamtmenge  der  yorhandenen  Kalksalze.  Schliets- 
iieh  prüft  man  eine  dritte  Probe  auf  yorhandene  Chlorverbindungen, 
indem  man  nach  Zusatz  von  etwas  Salpetersäure  einige  Tropfen  einer 
LösQDg  von  Silbemitrat  hinzufügt.  Bei  schwachem  Chlorgehalt  ent- 
iteht  eine  Trübung,  bei  starkem  eine  flockige  Fällung  von  Silber- 
Chlorid. 

Sind  die  ersterwähnten  Niederschläge  sehr  erheblich,  so  hat  man 
«Q  hartes,  anderenfalls  ein  weiches  Wasser  vor  sich;  im  letzteren  Falle 
bt  man  die  für  die  quantitativen  Bestimmungen  abzumessenden 
Vagsermengen  tunlichst  grols  zu  nehmen. 

Zu  den  im  nachstehenden  beschriebenen,  quantitativen  Bestim- 
BnDgen  verwendet  man  nur  filtriertes,  ganz  klares  Wasser. 

A.    Bentimmimg  des  Abdampfrückstandes  oder  festen 
Gesamtr  ü  ekstandes. 

In  einer  gewogenen,  etwa  100  ccm  fassenden  Porzellanschale, 
<)<ler  besser  in  einer  Platinschale  von  gleicher  Gröfse  verdampft  man 
*^  einem  Wasserbade  500  bis  1000  ccm  des  zu  untersuchenden 
^Msera. 

Die  dazu  bestimmte  Menge  ist  vorher  in  einem  Kolben  abzumessen 
Qnd  wird  in  kleinen  Anteilen ,  allmählich  und  verlustlos  in  die  Schale 
eiDgegossen.  Die  letzten  Reste  werden  aus  dem  Kolben  mit  destilliertem 
"'&68er  nachgespült,  den  trockenen  Rückstand  lälst  man  bis  zur  Ge- 
»ichtsbeständigkeit  (etwa  2  bis  3  Stunden)  bei  einer  Temperatur  von 
HO  bis  120<^  C.  im  Trocken  schranke  stehen,  sodann  im  Exsikkator 
«rkalten  und  wägt.  Die  ermittelte  Zunahme  gegen  das  Gewicht  der 
^ren  Schale  ist  gleich  der  Summe  der  vorhandenen  festen  Stoffe  ^), 

Man  acht«  darauf,  dats  das  Verdampfen  an  einem  staubfreien 
^«  vor  sich  gehe,  die  Schale  fülle  man  nie  höher,  als  etwa  zu  drei 
Viertel  ihres  Inhaltes. 

Bei  sehr  weichen,  also  wenig  Rückstand  hinterlassenden  Wässern 
'^rdampft  man  eine  entsprechend  gröfsere  Menge,  zwei  oder  drei  Liter 
^d  mehr.  Der  Gesamtrückstand  sei  nicht  zu  gering  —  nicht  unter 
^'^^--T  anderenfalls  erhält  man  bei  den  weiter  damit  vorzunehmen- 
öen  Emzelbestimmungen  zu  kleine  Mengen  und  damit  weniger  zuver- 
**«ge  Ergebnisse. 


')  Da  die  Berechnung  und  Zusammenstellung  erst  nach  der  Ausfülinmg 
^^^r  Einzelbestimmungen  möglich,  so  sind  die  betreffenden  Beispiele  sämtlich 
**  Bchlosae  dieses  Abschnittes  vereinigt. 
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B.    Beetimiming  der  mineraliaohen  Stoffe  und  dee 
01ühT6rlii8teB. 

Der  gewogene  Abdampfrückstand  wird  schwach  geglüht  (nicht 
über  „dunkle  Rotglut^  hinausgehend),  bis  die  organischen  Stoffe  toII- 
ständig  verbrannt  sind  und  der  Rückstand  eine  weilse  Farbe  an- 
genommen hat.  Bei  sehr  reichlichen  Mengen  organischer  Stoffe  ist  ein 
YöUiges  „Weilsbrennen''  der  Asche  ohne  weiteres  schwer,  bisweilen 
gar  nicht  zu  erreichen;  man  kann  den  erkalteten  Inhalt  in  solchem 
Falle  mit  einigen  Tropfen  einer  Lösung  von  salpetersaurem  Ammon 
befeuchten,  eintrocknen  und  vorsichtig  wieder  zum  Glühen  bringen, 
wobei  dann  unter  gleichzeitiger  Zersetzung  und  Verflüchtigung  dei 
zugefügten  Salzes  die  Verbrennung  der  zurückgebliebenen  Eohlenreste 
leicht  erfolgt 

Nach  dem  Erkalten  fügt  man  zu  dem  Bückstande  etwas  kohlen- 
säurehaltiges Wasser  ^)  (welches  man  durch  anhaltendes  Einleiten  von 
Kohlensäuregas  in  kaltes,  destilliertes  Wasser  herstellte),  um  etwa  durch 
das  Glühen  des  Rückstandes  entstandene  Oxyde  der  Erdalkalien  in 
Kohlensäuresalze  zurückzuführen,  trocknet  ein,  glüht  nochmals  schwach 
lälst  unter  einem  Exsikkator  erkalten  und  wägt  abermals.  Die  Diffe- 
renz zwischen  den  hier  erhaltenen  Zahlen  und  dem  vorher  ermittelten 
Gewichte  des  Abdampfrückstandes  ergibt  die  Menge  des  Glührer- 
lustes  und  der  mineralischen  Stoffe.  Es  ist  erforderlich,  die  Be- 
handlung mit  kohlen  säurehaltigem  Wasser  zu  wiederholen,  und  man 
schreibt  das  Gewicht  endgültig  erst  dann  auf,  wenn  die  beiden  letzten 
Wägungen  miteinander  übereinstimmen. 

Dieser  so  erhaltene  „Glüh Verlust*'  ist  nicht  als  „organische 
Substanz^  zu  bezeichnen,  da  er  neben  dieser  zugleich  aus  dem 
chemisch  gebundenen  Wasser,  aus  den  Zersetzungsprodukten  etwa  vor- 
handener Salpetersäure,  salpetriger  Säure  und  anderer  Körper  sich 
zusammensetzt,  sein  Betrag  stimmt  daher  fast  niemals  mit  der  Menge 
der  direkt  ermittelten  organischen  Stoffe  überein  und  sollte  aus  diesem 
Grunde  bei  der  Aufstellung  der  Resultate  stets  nur  unter  obiger  Be- 
zeichnung aufgeführt  werden. 

C.    Bestinimung  der  EohlenB&are. 

Die  Kohlensäure  findet  sich  im  Wasser  in  drei  verschiedenen 
Formen;  frei,  halb  gebunden  und  ganz  gebunden.  Die  Bestimmnng 
der  in  den  beiden  erstgenannten  Formen  vorhandenen  Menge  hat  für 


^)  Das  früher  zu  diesem  Zwecke  benutzte  kohlensaure  Ammon  ist  ud* 
geeignet,  da  es  zu  Zersetzungen  der  vorhandenen  MineralRtolfe  führen  kann. 
VergL  Bössing,  «Über  die  Anwendbarkeit  des  kohlensauren  Ammons  in  der 
Wasseranalyse ".    (Zeitschr.  f.  analyt.  Chemie  1897,  8.  359.) 
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^  Torliegenden  Zweck  keine  Wichtigkeit ,  sie  verflüchtigt  sich  beim 
£iBdam|ifen  des  Wassers  volUtändig  und  in  dem  wie  oben  behandelten 
Uröckfltande  verbleibt  nur  die  zu  einfachkohlensanren  Salzen  ge- 
bndene  Eohlensftnre. 

Zu  deren  Bestimmung  benutzt  man  zweckmälsig  den  verbesserten 
^eilslersehen  Apparat,  wie  ihn  Fig.  110  zeigt.  Die  in  dem  Glüh- 
rickstande  enthaltenen  Eohlens&uresalze  werden  in  diesem  Apparate 
M  eine  stärkere  Säure  zersetzt;  -^   2Iq 

^Kohlensäure  entweicht  und  der 
^nrch  entstehende  Gewichtsver- 
lust wird  durch  vor-  und  nachher  ige 
tigMg  ermittelt.  Der  Apparat 
I^ht  im  wesentlichen  aus  drei 
Teflen:  dem  Glaskölbchen  Ä^  dem 
^behälter  B  und  dem  Trocken- 
P&Is  C.  B  und  C  jdnd  in  Ä  Mi- 
^t  eingeschliffen;  B  trägt  an 
iöem  unteren ,  in  Ä  befindlichen 
Eode  ein  offenes,  nach  oben  ge- 
^net  Glasröhrchen,  durch  welches 
^  Öffnen  des  Glashahnes  c  die 
«netzende  Säure  zu  dem  Kolben- 
*l»ilt  tritt  C  ist  bestimmt,  etwas 
*ne  konzentrierte  Schwefelsäure 
»afaunehmen,  welche  vermöge  ihrer 
■ygroskopischen  Eigenschaft  dem  in 
4  entwickelten ,  durch  den  Röhren- 
•^fen  d'  austretenden  Kohlensäure- 
[>w  jede  Spur  von  etwa  mitge- 
«ttener  Feuchtigkeit  nimmt. 

Beim  Gebrauch  des  Apparates 
atfemt  man  zunächst  B  und  C 
nd  bringt  mittels  eines  kleinen 
fncbters  den  mit  sehr  wenig  Wasser  aufgeweichten  Inhalt  der  Schale 
|S.  264),  also  den  gesamten  Abdampf rückstand  des  Wassers,  in  das 
^ölbchen  A,  Zum  Loslösen  und  Abreiben  der  oft  fest  anhaftenden 
"ole  des  Rückstandes  bedient  man  sich  mit  Vorteil  eines  in  der  von 
''g-  Ul  (a.  L  S.)  angegebenen  Weise  gebogenen  und  an  ein^n  Ende 
Dit  einem  kurzen  Gummischlauch  überzogenen  Glasstabes.  Man  bemilst 
^^  Wasserzusatz  derartig  sparsam,  dafs  das  Kölbchen  nach  dem 
^Uigen  Einspülen  des  Abdampfrückstandes  nicht  höher  als  zu  einem 
'i«rtel  gefüllt  ist.  In  den  Aufsatz  C  gibt  man  alsdann  nach  Abnahme 
""Stopfens  d'  so  viel  konzentrierte  Schwefelsäure,  als  aus  der  Figur 
^cbtlich,  das  Gefäls  B  endlich  wird  mit  Salzsäure  gefüllt,  indem  man 
»entfernt,  den  Ilahn  c  schliefst  und  die  Säure  vorsichtig  etwa  bis  zu 
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der  auf  der  Figur  angegebenen  Höbe  oben  eingietst.  Sämtliche  ein- 
geschliffenen  Stellen  werden  mit  einer  Spur  Fett  bestrichen ,  worauf  B 
und  C  eingefügt  und  unter  leichtem  Drehen  festgesetzt  werden. 

So  hergerichtet,  wird  der  Apparat  mit  seiner  ganzen  Füllung  ohne 
Verzug  genau  gewogen. 

Sobald  man  nun  den  Hahn  c,  welcher  sehr  leicht  gehen  muU 
vorsichtig  dreht  und  um  einen  sehr  geringen  Betrag  öffnet,  fliefst  aus 
B  ein  kleiner  Teil  Salzsäure  in  den  Kolben  A  und  bewirkt  sofort  eine 
Zersetzung  der  hier  befindlichen  Kohlensäuresalze.  Das  entwickelte 
Gas  tritt  durch  die  beiderseits  offene  Röhre  i  in  den  Aufsatz  C,  drangt 
sich  in  kleinen  Blasen  durch  die  Schwefelsäure  und^entweicht  aus  d\  nach- 
^     . , ,  dem  sie  alle  aus  A  mit- 

±lg.    111.  .  -r^  1     •    1     • 

gerissene     Feuchtigkeit 
^^iMHiMSH^aMmMMMÖB^^^iiSfl^^k         au  die  Schwefclsäure  ab- 


^ 


gegeben.  Nimmt  die  Gas- 
entwickelung ab,  wäh- 
rend man  die  Flüssigkeit 
in  Ä  durch  sanftes  Bewegen  des  Apparates  fortwährend  mischt  und 
aufrührt,  so  lätst  man  so  lange  neue  Salzsäure  hinzutreten,  bis  yöllige 
Zersetzung  erreicht  ist  und  keine  Gasblasen  mehr  die  Schwefelsäure 
passieren.  Jetzt  erhitzt  man  A  vorsichtig  über  einer  sehr  kleinen 
Flamme  bis  fast  zum  Sieden  seines  Inhaltes,  um  dadurch  auch  noch 
die  von  der  Flüssigkeit  gelöste  Kohlensäure  auszutreiben,  und  sangt 
sodann,  nachdem  man  den  GummiTerschluIs  a  von  dem  Röhrenstopfen 
abgenommen,  mittels  eines  längeren,  an  d'  angebrachten,  dünnen 
Gummischlauches  so  lange  Luft  durch  den  Apparat,  bis  der  scharfe, 
säuerliche  Geschmack  der  Kohlensäure  verschwunden,  dieselbe  mithin 
vollständig  aus  dem  Apparate  verdrängt  ist. 

Das  Ansaugen  mufs  sehr  behutsam  geschehen;  die  Schwefelsaure 
darf  den  Stopfen  d'  nie  erreichen,  da  anderenfalls  leicht  Anteile  der- 
selben in  den  Gummischlauch  gelangen,  wodurch  unvermeidlich  Ge- 
wichtsverluste eintreten  würden. 

Nachdem  dann  der  Schlauch  von  d'  entfernt,  der  Gummiverschlnis 
bei  a  wieder  aufgesetzt  ist,  wird  der  Apparat  nach  dem  Erkalten  ge- 
wogen; der  Gewichtsunterschied  entspricht  der  in  dem  Gesamtrück^ 
Stande  vorhanden  gewesenen  Menge  Kohlensäure. 

D.     Bestimmung  der  Kieselsäure,  des  Eisenoxydes  und  der 
Tonerde,  des  Calcium-  und  des  Magnesiumoxydes. 

Nach  Beendigung  der  Kohlensäurebestimmung  nimmt  man  denj 
Apparat  sorgfältig  auseinander,  spült  diejenigen  Teile  von  B  und  C. 
welche  mit  der  in  A  befindlichen  Lösung  in  Berührung  kamen,  mit 
destilliertem  Wasser  mittels  einer  Spritzflasche  in  ein  Becherglas  ab., 
gielst  den  Inhalt  des  Kölbchens  A  verlustlos  in  eine  Porzellao schale 
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lod  dampft  die  LöBung  unter  allmählichem  Zusatz  der  erwähnten  Wasch- 
tasaer  auf  dem  Wasserbade  vollständig  ein,  bis  durchaus  keine  sauren 
limpfe  mehr  entweichen  und  der  Rückstand  staubtrocken  erscheint 

Nach  dem  Erkalten  durchfeuchtet  man  ihn  gleichmälsig  mit  Salz- 
ttare,  fdgt  zu  der  halbflüssigen  Masse  nach  etwa  15  Minuten  50  bis 
6<)ecm  heilses  Wasser,  erwärmt  kurze  Zeit  auf  dem  Wasser  bade  und 
fltriert  sodann  über  ein  kleines  Filter  von  bekanntem  Aschengehalte 
die  dorch  diese  Behandlung  unlöslich  gewordene  Kieselsäure  ab, 
velche  auf  dem  Filter  mit  heilsem ,  destilliertem  Wasser  so  lange  aus- 
fewaschen  wird,  bis  ein  Tropfen  der  ablaufenden  Flüssigkeit  auf  Zu- 
Mtz  von  Silbemitratlösung  keine  Trübung  mehr  gibt. 

Dann  trocknet  man  den  Niederschlag,  glüht  ihn  und  wägt. 

Das  Filtrat  nebst  Wasch wasser  wird  in  einem  kleinen  Becherglase 
nr  Bestimmung  des  Eisen oxy des  und  der  Tonerde  bis  nahe  zum 
Sieden  erwärmt,  vorsichtig  mit  Ammoniak  bis  zur  alkalischen  Reak- 
tion versetzt  und  so  lange  erhitzt,  bis  der  Geruch  nach  Ammoniak 
vieder  gänzlich  verschwunden  ist.     Die  heilse  Flüssigkeit  wird  dann  ^ 

wfort  von  dem  ausgeschiedenen  Niederschlage,  der  aus  den  Oxyd- 
kydraten  des  Eisens  und  Aluminiums  besteht,  durch  Filtrieren  getrennt.  S' 

Man  fängt  das  Filtrat  in  einem  Becherkolben  auf,  welcher  mit^  ^ 
«ber  Marke  für  250  ccm  versehen  ist,  wäscht  den  erhaltenen  Nieder-  v  t ' 
K&lag  auf  dem  möglichst  klein  zu  wählenden  Filter  mit  wenig  heifsem 
Vaaser  aus ,  bis  ein  Tropfen  des  Filtrats  auf  Platinblech  keinen  glüh- 
b^ständigen  Hückstand  mehr  hinterlätst,  bringt  das  Filter  mit  Inhalt  in 
<in  Platinschälchen,  verbrennt,  glüht  und  wfigt;  das  erhaltene  Gewicht 
sotspricht  nach  Abzug  der  Filterasche  dem  Gehalte  an  Eisenoxyd  und 
Tonerde.  Eine  Trennung  derselbe;i  hat  für  den  vorliegenden  Zweck 
keinen  praktischen  Wert 

Das  in  dem  Becherkolben  befindliche  Filtrat  dient  zunächst  zur 
^Stimmung  des  Calciumoxydes.  Zu  diesem  Zwecke  wird  die  Flüssig- 
keit zunächst  mit  Essigsäure  angesäuert,  sodann  siedend  heits  und 
^ter  fortwährendem,  vorsichtigem  Umschwenken  mit  einer  Lösung  von 
oxalsaurem  Ammon  so  lange  versetzt,  als  noch  ein  Niederschlag 
entsteht 0.  Man  lätst  alsdann  erkalten,  füllt  mit  destilliertem  Wasser 
w8  zur  Marke  und  läfst  den  Niederschlag  —  oxalsaures  Calcium  — 
lieh  ahaetzen,  was  nach  genügendem  Zusatz  des  Fällungsmittels  schnell 
^od  vollständig  vor  sich  geht.  Zum  Abfiltrieren  des  Niederschlages 
''«nutEt  man  ein  vorher  getrocknetes  und  gewogenes  Filter  (S.  214). 

Man  muls  ein  sehr  gutes  und  dichtes  Filtrierpapier  wählen,  da 
»nderenfalls  die  Flüssigkeit  leicht  trübe  durch  das  Filter  geht. 

Nachdem  man  dasselbe  in  den  Glastrichter  eingedrückt  hat,  ent- 


')  Das  Oxalsäure   Calcium  fällt   aus   essigsaurer   Lösung   viel  körniger, 
aus  I 
filtrieren. 


^'  aus  ammoniakaliscber  Lösung,   und   ist   aus   diesem    Grunde    besser   zu 
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nimmt  man  der  klaren,  ftber  dem  Niederschlage  steliMiden  Flflssigkeit 
mittels  einer  Pipette  einige  Kubikzentimeter  znm  Befeuchten  des  Filters 
und  bringt  alsdann  in  üblicher  Weise  die  ganze  Fhlesigkeit  zur  Fil- 
tration, erst  mit  den  letzten  Anteilen  den  Niederschlag  aufs  Filter 
spülend.  Das  Filtrat  stellt  man  für  die  Bestimmung  der 
Magnesia  zurück;  das  Filter  selbst  kommt  auf  ein  anderes  Gef&ls, 
und  nachdem  man  mit  Spritzflasche  und  Federfahne  auch  noch  die 
letzten,  dem  Becherkolben  anhängenden  Reste  des  Ealkniederschlages 
sorgfältig  auf  dem  Filter  gesammelt  hat,  wird  mit  heilsem  Wasser  so 
laugte  ausgewaschen,  bis  ein  Tropfen  des  Wasch  wassere  auf  einem 
Platinblech  ohne  glühbeständigen  Rückstand  verdampft  Die  Wasch- 
wässer können  ohne  weiteres  entfernt  werden,  das  Filter  mit  Inhalt 
wird  zuerst  im  Trichter,  dann  im  Filtertrockenglase  im  Trocken- 
schranke genau  bei  lOO^C.  bis  zur  Oewichtsbeständigkeit  getrocknet 
und  gewogen. 

Das  Mehrgewicht  gegen  das  des  benutzten  Filters  ist  ein  ozal- 
saures  Calcium  von  bestimmter  und  bei  der  angegebenen  Temperatur 
unveränderlicher  Zusammensetzung:  CaC2  04  -|-  U^O.  Durch  Multi- 
plikation des  Betrages  mit  dem  Faktor  0,3835  erhält  man  die  ihm 
entsprechende  Menge  Calciumozyd  oder  Kalk. 

Ist  die  Menge  des  Niederschlages  von  ozalsaurem  Calcium  gering, 
so  verfährt  man  im  allgemeinen  zwar  in  derselben  Weise,  sammelt 
aber  den  Niederschlag  auf  einem  kleinen ,  ungewogenen  Filter  von 
kekanntem  Aschegehalt,  wäscht  gut  aus  und  glüht  ihn  samt  dem  Filter 
.  im  Platintiegel.  Bei  anhaltendem  und  starkem  Glühen ,  zuletzt  über 
einer  Gebläselampe,  verliert  der  Niederschlag,  welcher  sich  zunächst  in 
Eohlensäuresalz  umwandelt,  auch  die  Kohlensäure  vollständig  und 
läfst  reines  Calciumoxyd  zurück,  welches  als  solches  gewogen  wird. 

Das  oben  zurückgestellte,  von  den  Waschwässem  femgehaltene 
Filtrat  vom  Oxalsäuren  Calcium  dient  nun  schlielslich  zur  Bestim- 
mung des  Magnesiumozydes  (der  Magnesia).  Die  Menge  der 
Flüssigkeit  betrug  ursprünglich  genau  250  ccm ,  welche  aber  nach  vor- 
stehender Behandlung  nicht  vollständig  wieder  gewonnen,  sondern  zum 
Teil  in  die  Waschwässer  mit  übergegangen  sind.  Man  nimmt  des- 
halb die  Fällung  der  Magnesia  nur  in  einem  bestimmten  Anteil  des 
Filtrats  vor  und  berechnet  das  daraus  erhaltene  Ergebnis  auf  die 
■  t  -s  ursprüngliche  Gesamtmenge. 
^Ni  Man  verwejddet  200  ccm ,  milst   dieselben  mittels  der  Pipette  in 

r^  ein  grSIseres  Bechecglas  ab,  fügt  100 ccm  Ammoniak  hinzu  und  ver- 

^  setzt  mit  einer  der  entstehenden  Trübung  angemessenen  Menge  einer 

-;  Lösung  von    phosphorsaurem  Natrium.      Bei  reichlichem  Vor- 

handensein von  Magnesia  tritt  eine  solche  Trübung  sofort,  bei  spär- 
lichem Vorkommen  erst  sehr  allmählich  ein.     Man  mischt  die  Flüsiigf- 
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kcit  Toraiehtig  mit  einem  GlMstabe,  mufs  aber  das  Berühren  der 
QUiwandiuigen  verm^iiden,  weil  eioh  aonat  an  den  berührten  Stellen 
Anteile  des  Niederschlages  kristallinisch  und  Aulserst  festhaftend  an- 
ietzen. 

Nach  Bwölfstündigem  Stehen  in  bedecktem  Glase  hat  sich  bei 
Anwesenheit  Ton  Magnesia  ein  weilser«  kristaUinischer  Niederschlag 
i&Bgeschieden ,  welcher  abfiltriert  und,  da  er  in  reinem  Wasser  etwas 
löslich,  mit  ammoiliakhaltigem  Wasser  (1  Tl.  Ammoniak  und 
3  Tle.  Wasser)  so  lange  ausgewaschen  wird,  bis  eine  kleine,  imReagenz- 
rohre  aufgefangene  Probe  des  Filtrats  nach  Zusatz  von  Salpetersäure 
durch  SUbemitratlosung  nicht  mehr  getrübt  wird. 

Nach  oberflächlichem  Abtrocknen  wird  das  Filter  behutsam  aus 
dem  Trichter  genommen,  in  den  Platin tiegel  gebracht,  geglüht  —  zu- 
ietzt  einige  Minuten  über  dem  Gebläse  —  und  gewogen.  Der  Glüh- 
röekstand  muls  rein  weils  erscheinen. 

Da  von  den  ursprünglich  vorhanden  gewesenen  250  ccm  Flüssig- 
keit nur  200  ccm ,  also  vier  Fünftel  desselben ,  zur  Fällung  gelangten, 
tt  ist  der  Wägungsbetrag  des  Niederschlages  auf  die  ursprüngliche 
Gesamtmenge  umzurechnen,  also  mit  V«  o<ior  ^»^^  zu  multiplizieren. 

Der  durch  die  Fällung  der  ammoniakalischen  Flüssigkeit  mit 
phosphorsaurem  Natrium  erhaltene  Niederschlag  ist  phosphorsaures 
AmmoDium magnesium;  beim  Glühen  wandelt  sich  dasselbe  durch 
Verlost  yon  Ammoniak  und  Wasser  in  pyrophosphorsaures  Mag- 
nesia m  um^),  welches  durch  Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,3624 
den  Gehalt  an  Magnesiumozyd  oder  Magnesia  berechnen  lälst. 

S.     Bestimmung  der  SchwefelBäure. 

500  ccm  Wasser  —  bei  weichen  Wässern  entsprechend  mehr,  bei 
sehr  gipshaltigen  weniger  —  werden  in  einer  nicht  zu  greisen  Porzel- 
l&Dschale  unter  Zusatz  von  5  ccm  reiner  Salzsäure  über  freier  Flamme, 
&l>er  bei  Vermeidung  heftigen  Kochens,  allmählich  auf  ein  Yolum  von 
etwa  150  ccm  eingedampft,  welche  in  einen  Kochkolben  oder  ein 
Becberglas  gespült  und  siedend  so  lange  tropfenweise  mit  einer  Lösung 
vonChlorbaryum  yersetzt  werden ,  als  noch  ein  N iederschlag  er- 
äugt wird. 

Zam  Zwecke  dieser  Beobachtung  entfernt  man  die  Flamme,  lälst 
den  Niederschlag  sich  etwas  absetzen  und  überzeugt  sich,  ob  bei 
erneutem  Zusatz  des  Fällungsmittels  noch  eine  Trübung  entsteht. 
^  greiser  Überschuls  von  Chlorbaryumlösung  ist  zu  vermeiden. 
Van  hält  einige  Zeit  in  gelindem  Sieden,  da  ein  länger  fortgesetztes 
Erhitzen  der  Flüssigkeit  den  entstandenen  Niederschlag  körniger 
i&äeht     Nach    einigen  Stunden    und  wenn    das   bei  Gegenwart  von 


*)  2(MgNH4P04)  =  2NH.  +  H«0  -f  Mg.P.Oy. 
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Schwefelsäure  ausgefällte  Baryumsulfat  sich  yollständig  abgesetzt 
hat,  filtriert  man  die  über  demselben  stehende,  klare  Flüssigkeit  über 
ein  Filter  von  bekanntem  Aschengehalt  ab,  und  2war  so,  dafs  der 
weilse  Niederschlag  zunächst  unauf gerührt  bleibt.  Da  derselbe  fast 
stets  Salze  der  Alkali-  und  Erdalkalimetalle,  Eisenoxyd,  bei  Gegenwart 
von  Salpetersäure  im  Wasser  auch  Nitrate  mit  sich  niederreilat ,  so 
wird  er  zur  Lösung  dieser  StoSe  mit  etwas  Salzsäure  und  destilliertem 
Wasser  wiederholt  ausgekocht,  dann  erst  auf  das  Filter  gebracht,  mit 
heifsem  Wasser  ausgewaschen,  bis  eine  Probe  des  Filtrats,  im  Reagenz- 
rohr aufgefangen,  nach  Zusatz  von  Silbernitratlösung  keine  Trübung 
mehr  zeigt  und  darauf  im  Platintiegel  geglüht  und  gewogen. 

Aus  der  Menge  des  so  erhaltenen  schwefelsauren  Baryumsalzes  er- 
gibt sich  durch  Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,3429  die  entsprechende 
Menge  Schwefelsäure. 

F.    BeBtimmung  der  Alkalien. 

1000  com  Wasser,  bei  geringem  Gehalt  an  Alkalimetallen  (worüber 
meist  die  Chlorreaktion  Aufschluls  gibt)  entsprechend  mehr,  werden  in 
einer  Porzellanschale,  anfänglich  über  freier,  kleiner  Flamme  und  unter 
Benutzung  einer  ausgeschnittenen  Platte  von  Asbestpappe,  zuletst  auf  > 
dem  Wasserbade,  bis  auf  etwa  80  bis  100 ccm  eingedampft  und   mit 
Barytwasser  (s.  im  Anhange)  bis  zur  alkalischen  Reaktion  versetzt,  i 
Man  prüft  in  dieser  Beziehung  mittels  hineingeworfener,  kleiner  Stück-  | 
chen  roten  Lackmuspapiers,  welche  in  der  Flüssigkeit  belassen  werden  I 
können.  ! 

Ks  werden  bei  diesen  Vorgängen  der  grölste  Teil  der  Torhandenen  I 
Calciumsalze,  die  Magnesiumsalze,  blisenoxyd  und  Tonerde,  sowie  Kiesel* 
säure,    Phosphorsäure    und    Schwefelsäure    vollständig  ausgeschieden;  | 
man  erwärmt  kurze  Zeit  zum  besseren  Absitzen  des  Niederschla^res  auf 
dem  Wasserbade  und  bringt  den  Gesamtinhalt  der  Schale  unter  sorg- 
fältigem Nachspülen  in  einen  250-ccm-Kolben,  füllt  nach  dem  £rkalten  I 
mit  destilliertem  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  I 
trockenes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Glas. 

Vom   Filtrat  werden  mittels  Pipette  200  ccm  in  eine  Porzellan-  ! 
schale  abgemessen,   bis  fast   zum  Sieden   erwärmt  und  so  lan^   mit  ! 
einer   Lösung   von   kohlensaurem   Ammon    versetzt,   als   noch    ein  | 
Niederschlag  entsteht.    Die  grolsen,  schweren  Flocken  desselben  setzen  \ 
sich  nach  kurzem  weiteren  Erhitzen  leicht  und  vollständig  zu  Boden, 
sie  besteben   neben   geringen  Mengen   von  kohlensaurem  Calcium   im 
wesentlichen   aus  kohlensaurem   Baryum,    aus    dem    überschüsaig*   zu- 
gesetzten Barytwasser   herrührend.      Man   lälst   erkalten,   bringt    den 
Schaleninhalt  verlustlos  wiederum  in  einen  250 -ccm -Kolben,  füllt   mit 
destilliertem   Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert,    wie   oben, 
durch  ein  trockenes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Gefäls.    Dieses  Filtrat 
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eoÜLält  nimmehr  nur  noch  die  Alkalisalze  nebst  dem  Überschuls  der 
zagesetzten  Ammonyerbindang  und  vielleicht  noch  Spuren  von  Kalk- 
nnd  Barytsalzen,  die  sich  der  Fällung  entzogen  hatten. 

Man  mitst  mit  der  Pipette  200  com  —  welche  nach  den  wieder- 
holten Verdünnungen  und  Teilungen  jetzt  nur  noch  640  ccm  des  ur- 
sprünglich verwendeten  Wassers  (1000  ccm)  entsprechen  ^)  —  in  ein 
Becherglas  ab  und  verdampft  dieselben  auf  dem  Wasserbade  in  einer 
kleinen  Porzellanschale,  besser  in  einer  Platinschale  zur  Trockne,  nach- 
dem man  zuvor  einige  Tropfen  einer  Lösung  von  ozalsaurem  Ammon 
iünzugefügt  hatte,  um  die  letzten  Spuren  von  Kalk  und  Baryt  als  un- 
lösliche Oxalsäure  Salze  abzuscheiden.  Der  in  der  Schale  verbleibende 
fiäcbtand  wird  im  Trockenschrank  eine  Stunde  lang  bei  110  bis  120^0. 
getrocknet,  alsdann  durch  vorsichtiges  Erhitzen  über  offener  Flamme 
Ton  den  sich  verflüchtigenden  Ammonsalzen  befreit.  Der  gewöhnlich 
«tvas  geschwärzte  Glührückstand  wird  in  wenig  heitsem  Wasser  auf- 
genommen, die  Lösung  durch  ein  möglichst  kleines  Filter  in  einen 
Torher  ausgeglühten  und  gewogenen  Porzellantiegel  oder  in  eine  kleine 
Platinscbale  filtriert,  und  samt  dem  Waschwasser  auf  dem  Wasserbade 
«ttr  Trockne  verdampft. 

Vor  dem  Filtrieren  bringt  man  in  den  Tiegel  oder  die  Schale 
einige  Tropfen  Salzsäure,  um  die  zum  Teü  an  Kohlensäure  ge- 
bundenen Alkalisalze  des  Filtrats  in  Chlorverbindungen  überzuführen, 
trocknet  nach  dem  völligen  Eindampfen  den  Rückstand  scharf  aus, 
glöht  gelinde  bis  zum  beginnenden  Schmelzen  des  Rückstandes ,  lälst 
im  Exsikkator  erkalten  und  wägt.  Das  erhaltene  Mehrgewicht  ent- 
•pricht  der  Summe  der  vorhandenen  Chloralkalien:  Chlornatrium 
und  Chlorkalium. 

In  den  meisten  natürlichen  Wässern  findet  sich  das  Chlorkalium 
ftur  in  äuCserst  geringer  Menge.  Da  aulserdem  bei  Wasseranalysen 
for  technische  Zwecke  eine  Trennung  und  gesonderte  Bestimmung  der 
Ofaloralkalien  völlig  überflüssig  erscheint,  so  kann  man  fast  immer,  ohne 
sinen  wesentlichen  Fehler  zu  begehen,  die  bei  vorstehendem  Verfahren 
^ultierende  Menge  derselben  als  Chlornatrium  ansehen. 

Eine  Bestätigung  dieser  Annahme  ergibt  sich  aus  der  Bestim- 
hong  äes  Chlorgehaltes  im  Wasser  und  Berechnung  desselben  auf 
3ilomatrittm. 


^)  250  ccm  :  1000  ccm  Wasser  =  200  ccm  :  x, 

X  =  800  ccm  Wasser, 
250  ccm  :  800  ccm  Wasser  =  200  ccm  :  x, 
X  =  '640  ccm  Wasser. 

)arch  ein  solches  Auffällen  von  mit  Niederschlägen  getrübten  Flüssigkeiten 
n  bestimmtem  Volum  und  Entnahme  nur  eines  Anteils  des  daraus  dar- 
gestellten Filtrats  vermeidet  man^  wie  ersichtlich,  das  zeitrauhende  Aus- 
waschen von  Filter  und  Niederschlag  und  die  lästige  Vermehrung  der  in 
Arbeit  befindüchen  Flüssigkeit  durch  die  dabei  entfallenden  Waschwässer. 
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Wasser. 


G.    Bestimmung  des  Chlors. 

Man  bestimmt  das  Chlor  malBaoalytisch  yermittelst  einer  tiferieriei] 
Lösung  von  salpetersaurem   Silber,    und    zwar   yerwendet   man    eine 


Kif.  112. 


zehntelnormaie 
Silberlösung  (s. 
i.AjilL).  Iccm  der- 
selben entspricht 
0,00355  g  Chlor 
oder  0,00585  g 
Chlomatrium. 

Der  Zusatz  einer 
Lösung  Ton  neui 
tralem,  chromsaan 
rem  Kalium  UIsl 
die  Beendigung 
der  Fällung  dei 
Chlors  genau  er^ 
kennen. 

300  com  des  za 
prüfenden  Waan 
8er8(bei  stärkeren^ 
Chlorgehalt  entn 
sprechend  wenii 
ger)  werden  ii^ 
einem  Becherglase 
oder  einer  Porxel^ 
lanschale  mit  eiiiir 
gen  Tropfen  eineij 
Lösimg  von  neu^ 
tralem  (gelbem)^ 
chromsaarem  Ka- 
lium versetzt,  wo- 
rauf man  aas 
einer  in  Vio  ccjs 
geteilten  Büretts 
(Figur  112)  so 
lange  zehntelnor- 
male  Süberlösuog 
tropfenweise  und 
unter  Umrühren 
zufügt,  bis  der 
weilse  (wegen  der 
Farbe  der  Flüssig- 
keit   gelblich    er- 


Bestimmunj?  der  orf^anischen  Stoffe. 
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lehemende)  Niedenchlag  plötzlich  eine  bleibende,  rötliche  Färbung 
izmimmt,  d.  h.  bo  lange,  bis  alles  Chlor  als  weilses  Chlorsilber  aus- 
gefällt ist,  und  nun  erst,  bei  dem  geringsten  Überschnls  an  Silberlösung, 
dankelrotes,  chromsanres  Silber  entsteht^). 

Die  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter,  multipliziert  mit 
emem  der  oben  angegebenen  Faktoren,  ergibt  den  Gehalt  an  Chlor  oder 
Chlomatrium  in  der  verwendeten  Menge  Wasser. 


H.    BeBtimmiuig  der  organischen  StofTe. 


Fig.  113. 


Die  Bestimmung  der  organischen  Substanzen  im  Wasser  wird  nach 
Kabel-Tiemann  durch  Titrieren  mit  einer  sehr  verdünnten  Lösung 
TOD  übermangansaurem  Kalium  (Kaliumperman- 
ganat) in  Gegenwart  von  Schwefelsäure  aus- 
geführt. Die  tiefrote  Lösung  des  Mangansalzes 
vird  durch  organische  Stoffe  unter  Sauerstoff- 
entziehung  zersetzt  und  gleichzeitig  entf&rbt; 
sobald  bei  all  mählichem  Zus  atz  eine  bleibende 
Rötung  der  ganzen  Flüssigkeit  eintritt,  ist  jene 
Zersetzung  und  damit  auch  die  vollständige 
Oiydierung  der  organischen  Stoffe  vollendet. 
iHe  Menge  des  zugesetzten  Mangan salzes  ist 
<i&nn  das  Mals  für  den  stattgehabten  Verbrauch 
Ton  Sauerstoff  und  damit  zugleich  das  Mals 
für  die  vorhanden  gewesene  Menge  organischer 
StoSe,  welche  diesen  Sauerstoff  dem  Mangan- 
fiilze  entzogen. 

Die  Herstellung  der  zu  der  Methode  nötigen 
Flüssigkeiten  findet  sich  im  Anhange.  Man 
l>enutzt  eine  verdünnte  Lösung  von  über- 
mangansaurem Kalium  (Permanganat), 
eine  verdünnte  Schwefelsäure  (200  com 
destilliertes  Wasser  mit  100  ccm  reiner  Schwe- 
felsäure gemischt)  und  zur  Feststellung  des 
Wirkungswertes  der  ersteren  Flüssigkeit  eine 
Qundertstel- normale  Oxalsäurelösung. 

Die  leichte  Zersetzbarkeit  der  Permanga- 
^»tlösung  durch  organische   Stoffe  bedingt  die 
Anwendung   einer  besonderen   Bürette,   welche         ---■'.^^-^■.^-:^--^-^-^>''^-^'^ 
önr  ans  Glas  besteht  und  keinerlei  Gummiverbindungen  besitzen  darf. 
Ke  Fig.  113  zeigt  eine  derartige  Bürette;  beim  vorsichtigen  seitlichen 


)  Anfängliche  Umsetzung: 

NaCl  +  AgNO» 
öcblafereaktion: 

KjCrO,  +  2AgN03 
^rtthling,    AnleituoR. 


NaNOa  -f  AgCl. 
2KN0,  +  Ag.CrO,. 


IS 
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Neigen  derselben  tritt  die  FlüsBigkeit  aus  dem  Ansatzrohre  tropfen- 
weise aus. 

Auf  Grrond  der  Zersetz ungsformeln  ^)  berechnet  sich,  dala  zur 
Yölligen  Oxydation  von  63,03  g  kristallisierter  Oxals&ure  8,00  g  Sauer- 
stoff erforderlich  sind,  welche  durch  eine  Zersetzung  Yon  31,63  g  über- 
mangansaurem Kalium  verfflgbar  werden. 

Demnach  bedürfen  10  ccm  der  hundertstel- normalen  Oxalafiore- 
lösung,  welche  0,006303  g  Oxalsäure  enthalten:  0,00080  g  Sauerstoff 
oder  0,003163  g  übermangansaures  Kalium,  um  zersetzt,  d.  h.  durch 
Abgabe  von  Sauerstoff  seitens  des  Mangan salzes  (zu  Kohlensäure  und 
Wasser)  oxydiert  zu  werden. 

Die  Titerstellung  der  Permanganatlösung  wird  in  folgender  Weise 
ausgeführt:  In  einem  300  ccm  fassenden  Kolben  werden  100  ccm 
destilliertes  Wasser  mit  6  ccm  der  oben  erwähnten  verdünnten  Schwefel- 
säure versetzt,  zum  Sieden  erhitzt,  nach  Zusatz  von  4  bis  5  ccm  der 
Permanganatlösung  genau  10  Minuten  lang  gekocht  und  von  der 
Flamme  entfernt.  Hierauf  setzt  man  mittels  einer  Pipette  10  ccm  der 
hundertstel-normalen  Oxalsäurelösung  zu,  und  titriert  die  infolge  dieses 
Zusatzes  farblos  gewordene  Flüssigkeit  mit  der  Permanganatlösung  hh 
zur  schwachen,  bleibenden  Rötung.  Die  verbrauchten  Kubikzentimeter 
dieser  Lösung  entsprechen  den  zugesetzten  lOccm:^  0,0063  g  Oxalsäure« 
und  enthalten  demgemäts  =  0,0u3163g  übermangansaures  KaUum. 

Die  in  Wasser  gelösten  organischen  Stoffe  sind  von  sehr  verschieden- 
artiger, wechselnder  und  veränderlicher  Beschaffenheit;  doch  betrachtet 
man  sie,  bei  der  grolsen  Schwierigkeit,  irgend  welche  scharfe  Unter- 
scheidungen vornehmen  zu  können,  mit  Rücksicht  auf  ihre  Oxydierbar- 
keit als  gleichwertig  und  nimmt  an,  dals  1  Tl.  des  Mangansalzes  5  Tle. 
der  gelösten  organischen  Substanz  zu  oxydieren  vermöge. 

In  diesem  Sinne  zeigt  also  der  Verbrauch  von  je  1  Tl.  über- 
mangansaurem Kalium  das  Vorhandensein  von  ]e  5  Tln.  gelöster 
organischer  Stoffe  an  und  demnach  entsprechen  jenen  0,003163  g 
Mangansalz: 

0,003163  X  5  =  0,0158  Teile 
organischer  Substanz. 

Hätten  z.  B.  10  ccm  jener  Oxalsäurelösung  =  9,8  ccm  Permanganat- 
lösung zur  Oxydation  erfordert,  so  enthalten  diese  9,8  ccm  =  0,003 163  g  i 
übermangansaures  Kalium  und  würden  0,0158  Tle.  organische   Stoffe 
im  Wasser  oxydieren,  bezw.  anzeigen. 

Zur  quantitativen  Bestimmung  der  organischen  Stoffe 
werden  100  ccm  des  zu  prüfenden  Wassers  15  Minuten  lang  gekocht. 

»)  H,C,04  +  2H,0  +  £  =  200,  -f  3H,0  ' 

126,06  16 

2KMnO,  -U  SHjSO^  =  KgSO,  +  2Mn804  +  3H,0  +-    50 
316,30  8o]o. 
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um  et-wa  vorhaDdenes  Ammoniak  zu  entfernen;  dann  ersetzt  man  das 
▼erdan stete  Wasser  annähernd  dnrch  beilses,  destilliertes  Wasser,  setzt 
5ccm  der  verdünnten  Schwefelsäure  hinzu  und  erhitzt  abermals 
zum  lebhaften  Kochen.  Idan  fugt  sodann  von  der  titrierten  Per- 
manganatlösung  bis  zur  starken  Rötung  so  lange  tropfenweise 
hinzu,  bis  nach  einem  zehn  Minuten  andauernden,  ferneren  Kochen  die 
Rötung  nicht  mehr  verschwindet,  läfst  alsdann  lOccm  hundertstel- 
normale  Oxalsäurelösung  einfliefsen  und  titriert  die  farblos  ge- 
wordene Flüssigkeit,  wie  oben  angegeben,  zu  Ende,  bis  ihr  eine  ganz 
schwache  Rötung  verbleibt.  Der  Verbrauch  an  Permangan atlösung, 
nach  Abzug  des  für  die  hinzugefugten  lOccm  Ozalsäurelösung  nötigen 
Anteils,  entspricht  dann  der  Ildenge  der  in  lOOccm  Wasser  gelöst  ge- 
wesenen organischen  Stoffe  *)• 

Beispiel.  100  ccm  des  nach  vorstehender  Methode  behandelten 
Wassers  wurden  mit  etwa  6  ccm  Permangan  atlösung  zehn  Minuten 
lang  gekocht.  Durch  Zusatz  von  10  ccm  obiger  Oxalsäurelösung  voll- 
ständig entfärbt,  waren  bis  zur  schwachen  Rötung  in  Summa  13,7  ccm 
Perm  an  gan  atlösung  erforderlich.  Zieht  man  hiervon  die  zur  Zer- 
setzung von  10  ccm  Oxalsäurelösung  erforderlichen  Kubikzentimeter 
Permanganatlösung  =  9,8  ccm  ab,  so  bleiben  als  Rest  die  zur  Oxy- 
dation der  im  Wasser  enthaltenen  organischen  Stoffe  verbrauchten 
Enbikzentimeter,  mithin  13,7  —  9,8  =  3,9  ccm  Mehrverbrauch.  Nach 
dem  Ansatz: 

9,8  :  0,0158  =  3,9  :  x, 

ist  2  =  0,00629  g,  die  Menge  der  in  100  ccm  des  untersuchten  Wassers 
gelösten  organischen  Substanz,  oder  6,29  Tle.  in  100000  Tln. 
Wasser. 

Man  multipliziert  also  den  Mehrverbrauch  an  Kubikzentimetern 
Permanganatlösung  mit  0,0158  und  dividiert  das  Produkt  durch  die 
Anzahl  Kubikzentimeter  Permanganatlösung,  welche  zur  Oxydation  von 
10  ccm  hundertstel- normaler  Oxalsäurelösung  notwendig  sind^). 


*)  Man  l^ann  in  ^ehr  einfacher  Weise  die  BeFtimmunj?  der  organischen 
StofTe  im  Wasfer  und  die  Titerstellung  der  Permanganatlösung  vereinigen. 

Man  veifährt  zunächst  mit  100  ccm  des  zu  prüfenden  Wassers  genau 
wie  vorFtehend,  fugt  nach  -vollendeter, Titration  zu  der  noch  heifsen  Flüssig- 
keit, welche  nunmehr  keine  reduzierenden  Eigenschaften  mehr  hesitzen  kann, 
abermals  5  ccm  verdünnter  Schwefelsäure  und  10  ccm  Oxalsäurelösung  und 
stellt  durch  erneute  Titration  den  nunmehrigen  Bedarf  an  übermangansaurem 
Kalium  feft.  Wie  leicht  ersichtlich,  ist  diese  Art  der  Titerstellung  nicht  nur 
fchneller  ausführbar,  sondern  gibt  auch,  da  das  destillierte  Wasser  sehr  häufig 
nicht  in  erforderlicher  Beinheit  zur  Verfügung  steht,  richtigere  Resultate. 
Allerdings  darf  das  Wasser  nur  mafsige  Mengen  organifcher  Stoffe  enthalten, 
da  sonst  die  Flüssigkeit  für  die  iTiterstellung  zu  reich  an  Zersetzungs- 
produkten ist. 

*)  Anstatt  die  „gelöste  organipche  Substanz*  als  solche  bei  der  Zu- 
jammeDstellung  der  Untersuch ungsresultate  aufzuführen,  beziffert  man  auch 

18* 


276  Wasser. 

Es  zeigt  sich  bisweilen  die  unangenehme  Erscheinung,  data  die 
Flüssigkeit  gegen  Ende  des  Versuches  heftig  stölst.  Man  führt  in  sol- 
chen Fällen  ein  ruhigeres  Kochen  herbei,  wenn  man  einige  Kömchen 
ausgeglühten  Bimssteins  in  den  Kolben  bringt. 

Bei  stark  Terunreinigten  W&ssern  mufs  man  unter  Dmst&nden 
statt  100  ccm  nur  die  H&lfte  oder  noch  weniger  Terwenden  und  fü^ 
in  solchem  Falle  destilliertes  Wasser  bis  zu  100  ccm  hinzu. 

Das  Vorhandensein  erheblicher  Mengen  Yon  salpetriger  Säure  und 
Eisenoxydul  im  Wasser  beeinträchtigt  die  Anwendbarkeit  der  Methode, 
da  diese  Stoffe  ebenfalls  leicht  Sauerstoff  aufnehmen  und  in  höhere 
Oxydationsstufen  (Salpetersäure  und  Eisenoxyd)  sich  umwandeln. 

Bei  dem  seltenen  Vorkommen  derartiger  Wässer  und  trotz  der 
oben  erwähnten  Unkenntnis  über  die  Zusammensetzung  der  gelösten 
organischen  Stoffe  gibt  die  Methode  doch  in  den  meisten  Fällen  -wert- 
volle  Aufschlüsse  und  Vergleichszahlen  für  die  Beurteilung  Ton  Ge- 
Brauchswässern. 

J.    Bestimmung  der  salpetrigen  Säure. 

Verbindungen  der  salpetrigen  Säure  (Nitrite),  sowie  der  -weiter 
unten  zu  erwähnenden  Salpetersäure  (Nitrate)  finden  sich  in  ver- 
unreinigten VTässern,  die  erstere,  leicht  zersetzlich  und  höher  sich 
oxydierend,  meistens  nur  spärlich;  die  letztere  als  Endprodukt  solcher 


die  , durch  die  organischen  Stoffe  veranlafste  Oxydierbar- 
keit" eines  Wassers  in  der  Weise,  dafs  man  angibt,  wieviel  übennangau- 
saures  Kalium,  oder  wieviel  Sauerstoff  bei  Zusatz  jenes  Kaliumsalzes  zur 
völligen  Oxydation  jener  Stoffe  ei'forderlich  ist.  Die  Berechnung  ändert  sich 
dann  nur  in  der  Art,  dafs  der  Mehrverbrauch  an  Kubikzentimetern  Per- 
manganatlösung  anstatt  mit  0,0158,  im  ersten  Falle  mit  0,003163,  im  zweiten 
Falle  mit  0,0008  multipliziert  wird;  alles  äbrige  bleibt  unverändert.  Zur 
Oxydation  der  organischen  Stoffe  in  100  ccm  des  oben  als  Beispiel  benutzten 
Wassers  würden  demnach  erforderlich  sein: 

9,8  :  0,003163  =  3,9  :  X, 
X  =  0,00126  g  übermangansam'es  Kalium 

(entsprechend  1,26  g  für  100000  Tle.  Wasser), 
oder : 

9,8  :  0,0008  =  3,9  :  j-, 

X  =  0,00032  g  Sauerstoff 

(entsprechend  0,32  g  für  100000  Tle.  Wassei*). 

Die  Zahlen  6,29  (,6ebalt  an  gelösten  organischen  Stoffen"),  1,26  („Be* 
darf  an  übermangansaurem  Kalium*")  und  0,32  (, Bedarf  an  Sauerstoff")  sind 
also  in  diesem  Falle  gleichwertig. 

Ist  eine  bereits  vorhandene  Zahl  für  den  «Gehalt  an  organischer  8nK 
stanz"  auf  die  Oxydationsmittel  zurückzurechnen,  so  erhält  man  den  .Bedarf 
an  übermangansaurem  Kalium'*  einfach  durch  Multiplikation  jener  Zahl  mit 
0,2,  den  ^Bedarf  an  Sauerstoff"  durch  Multiplikation  derselben  mit  0,O6t>^ 
(6,29  X  0,2  =  1,26  oder  6,29   X   0,0506  =  0,32). 
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<)xydationen  und  deshalb  best&ndiger,  häufig  in  reichlichen  Mengen. 
Die  beiden  S&nren  entstehen  durch  Oxydation  der  im  Boden  sich 
Torfindenden,  oder  in  denselben  eindringenden  Zersetzungsprodnkte 
f&alender,  organischer,  stickstoShaltiger  Körper,  und  ihr4  leicht  in 
Wasser  löslichen  Verbindungen  gehen  schnell  und  ungehindert  in  die 
BodeDfeachtigkeit  über. 

Wässer,  welche  zum  Trinken  dienen  sollen,  dürfen  solche  stick- 
stoffhaltigen Bestandteile  gar  nicht  oder  nur  in  äutserst  geringer  Menge 
enthalten;  dagegen  ist  ein  mälsiges  Vorhandensein  derselben  für  den 
Gebrauch  in  den  Fabriken  nicht  Yon  Bedeutung. 

Es  wird  daher  für  den  Torliegenden  Zweck  immer  genügen ,  die 
Anwesenheit  Ton  salpetriger  Säure  nur  qualitativ  nachzuweisen,  und 
Ton  einer  quantitativen  Bestimmung  abzusehen. 

Man  versetzt  zu  dem  ersteren  Zwecke  100  ccm  des  zu  unter- 
suchenden Wassers  mit  1  bis  2  ccm  reiner,  verdünnter  Schwefelsäure 
und  fügt  einige  Tropfen  Jodzink-Stärkekleister  hinzu;  eine  sofort 
eintretende  blaue  Färbung  zeigt  salpetrige  Säure  an,  bei  Anwesen- 
heit sehr  geringer  Mengen  entsteht  eine  schwach  -  violette  Färbung. 
Tritt  eine  solche  Farbenerscheinung  erst  allmählich  oder  nach  einiger 
Zeit  ein,  so  ist  auf  Abwesenheit  von  salpetriger  Säure  zu  schlielsen. 

Die  salpetrige  Säure  setzt  aus  dem  Jodzink  Jod  in  Freiheit,  durch 
velches  die  vorhandene  Stärke  die  erwähnte  Färbung  erleidet. 

Die  Bereitung  von  Jodzink  -  Stärkekleister  ist  im  Anhange  an- 
gegeben. 

K.    Bestimmung  der  Salpetersäure. 

Die  qualitative  Prüfung  eines  Wassers  auf  Vorhandensein  von 
Salpetersäure  führt  man  durch  Zusatz  einer  Indigolösung  zu  dem  mit 
Schwefelsäure  angesäuerten,  stark  erhitzten  Wasser  aus. 

Man  giefst  in  25  ccm  Wasser  schnell  und  mit  einem  Male  50  ccm 
reine  konzentrierte  Schwefelsäure  und  fügt  zu  der  sich  von 
selbst  sehr  stark  erwärmenden  Flüssigkeit  10  bis  12  Tropfen  einer 
Terdünnten  Indigolösung  (s.  Anhang).  Dieselbe  wird  durch  Sal- 
petersäure unter  diesen  Verhältnissen  oxydiert  und  entfärbt;  bleibt 
(üe  Flüssigkeit  also  blau  oder  bläulichgrün ,  so  ist  damit  die  Ab- 
wesenheit van  Salpetersäure  dargetan,  wird  sie  dagegen  wieder  farb- 
los, oder  bei  grötserem  Znsatz  von  Indigolösung  gelb,  so  ist  Salpeter- 
säure vorhanden. 

Bei  gleichzeitiger  Anwesenheit  von  salpetriger  Säure  ist  die 
Prüfung  unsicher,  da  dieselbe  in  gleicher  Weise  auf  Indigolösung 
einwirkt 

Dieselbe  Reaktion  benutzt  man  nach   den  Angaben  von  Marx^) 

*)  Zeitschrift  für  analytische  Chemie  7,  412. 
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und  Trommsdorf^),  wenn  das  Vorhandensein  einer  grötseren  Menge 
Salpeters&nre  oder  sonstige  Umstände  die  quantitative  Bestimmung 
derselben  wünschenswert  oder  notwendig  machen. 

Der  Yerbraueh  einer  IndigolÖsung  Ton  bestimmtem  Wirkungswert 
dient  als  Mats  für  die  vorhandene  Menge  Salpeters&ure. 

Die  nach  der  im  Anhange  gegebenen  Vorschrift  dargestellte 
Indigolösung  wird  zunächst  mittels  einer  Lösung  von  reinem 
Salpeter  sauren  Kalium  von  bestimmtem  Gehalt  (10,0  ccm  =  0,001g 
Salpetersäure)  titriert. 

Zur  Titerstellnng  vermischt  man  in  einem  kleinen  Kölbchen 
10  ccm  der  Salpeterlösung  mit  15  ccm  destillierten  Wassers,  versetzt 
das  Gemisch  mit  50  com  konzentrierter,  reiner  Schwefelsäure  und  läTst 
unter  Umschwenken  aus  einer  Bürette  so  lange  von  der  Indigolösung 
zufliefsen,  bis  dieselbe  nicht  mehr  entfärbt  wird,  sondern  schlief  Blich 
bei  einem  kleinen  Überschusse  der  ganzen  Flüssigkeit  eine  grünlich- 
blaue Färbung  erteilt  Die  verbrauchten  Kubikzentimeter  entsprechen 
0,001  g  Salpetersäure.  Nach  der  ersten  Bestimmung  wiederholt  man 
dieselbe  ein  zweites  und  drittes  Mal,  indem  man  die  erforderliche 
Menge  Indigolösung  mit  einem  Male  zufliefsen  läfst.  Man  ge- 
braucht hierbei  gewöhnlich  etwas  mehr  und  nimmt  diese  Zahl  als 
die  richtige  an,  da  die  langsamere  Ausführung  des  ersten  Versuches 
eine  Abkühlung  der  Flüssigkeit  und  damit  einen  kleinen  Fehler 
einschliefst. 

Man  wählt  die  Konzentration  der  Indigolösung  so,  dafs  6  bia 
8  ccm  derselben  0,001  g  Salpetersäure  entsprechen,  und  verdünnt  dem- 
gemäfs,  falls  sie  eine  stärkere  war.  £ine  Hauptbedingong  bei  der 
Ausführung  des  Verfahrens  ist  ein  schneller,  ununterbrochener  Zusatz 
der  konzentrierten  Schwefelsäure,  und  die  dadurch  hervorgerufene,  etwa 
100^  C.  betragende  Temperatur  des  zu  titrierenden  Gemisches. 

Bei  der  Bestimmung  der  Salpetersäure  in  einem  natürlichen  Wasser 
versetzt  man  25  ccm  desselben  mit  50  ccm  konzentrierter  Schwefel- 
säure, und  titriert  die  heifse  Flüssigkeit  mit  der  Indigolösung  genau 
wie  bei  der  Titerstellung. 

Gebraucht  ein  Wasser  zu  25  ccm  mehr  als  30  ccm  IndigolÖsongt 
so  nimmt  man  5  oder  10  ccm  Wasser  und  verdünnt  mit  20  hezw. 
15  ccm  destilliertem  Wasser.  Aus  der  Anzahl  der  verbrauchten 
Kubikzentimeter  Indigolösung  berechnet  man  den  Gehalt  an  Salpeter- 
säure. 

Beispiel.  Die  Indigolösung  sei  so  gestellt,  dafs  6,5  ccm  der- 
selben 0,001  g  Salpetersäure  entsprechen;  gesetzt,  man  habe  bei 
25  ccm  Wasser  18,4  ccm  Indigolösung  verbraucht,  so  würden  diese 
nach  dem  Ansätze: 


^)  Zeitschrift  für  analytische  Chemie  8,  364  und  9,  168. 
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6,5  :  0,001  =  18,4  :  x, 
X  =  0,00283  g  Salpetersäure 
in  25  com  Wasser  berechnen  lassen. 

Die  blangrane  Färbung,  welche  das  £nde  der  Reaktion  anzeigt, 
rührt,  wie  erwähnt,  von  einer  kleinen,  im  Überschuls  zugefügten  und 
deshalb  nicht  mehr  entfärbten  Menge  IndigolÖsung  her.  Die  zuerst 
entstandenen  Zersetzungsprodukte  selbst  aber  erteilen,  |e  nach  der 
vorhandenen  Menge,  der  Flüssigkeit  eine  gelbe  bis  bräunliche  Farbe, 
60  dals  bei  reichlich  stattgehabtem  Zusatz  Ton  Indigolösung  schliets- 
üch  eine  unbestimmte,  braungrüne  Mischfarbe  entsteht,  welche  das 
Erkennen  der  Endreaktion  etwas  verdeckt  und  erschwert.  In  solchen 
FiUen  muls  die  Bestimmung  mehrfach  wiederholt,  die  Färbung  der 
einzelnen  Flüssigkeiten  miteinander  verglichen  und  schlietslich  aus  den 
erhaltenen  Zahlenwerten  das  Mittel  gezogen  werden. 

Ii.    Bestimmung  des  Ammoniaks. 

Die  qualitative  Prüfung  auf  Ammoniak  geschieht  mit  dem 
Bogen.  Nel sie r sehen  Reagens,  einer  alkalischen  Lösung  von 
Qaecksilberkaliumiodid  (HgJj,  2KJ). 

In  einen  kleinen  Zylinder  mitst  man  von  dem  zu  prüfenden  Wasser 
etwa  100  ccm  ab,  fügt  ungefähr  1  ccm  reiner  Natronlauge  und  doppelt 
Bo  viel  einer  Lösung  von  kohlensaurem  Natron  hinzu,  mischt  mit  einem 
Glasstabe  und  lälst  den  sich  bildenden  Niederschlag  (von  kohlensaurem 
Kalk,  kohlensaurer  Magnesia  und  etwa  vorhandenen  Eisenverbindungen) 
sich  absetzen;  von  der  klar  über  dem  Bodensatz  stehenden  Flüssigkeit 
hebt  man  mittels  einer  Pipette  vorsichtig  10  bis  20  ccm  ab  und  ver- 
setzt dieselben  in  einem  Reagensrohr  mit  etwa  1  ccm  der  Quecksilber- 
kalium]odidlösung.  £ine  gelbliche  bis  gelbrote  Färbung  oder  ein 
gleichfarbiger  Niederschlag  von  Ammoniumquecksilberoxyjodid 
zeigt  das  Vorhandensein  einer  gröfseren  oder  geringeren  Menge  von 
Ammoniak  an^). 

(Das  Filtrieren  der  über  dem  Boden  stehenden  Flüssigkeit  ist 
nicht  ratsam,  da  Filtrierpapier  fast  stets  ammoniakhaltig  ist.) 

Dieselbe  Reaktion  dient  auch  nach  der  Methode  von  Fleck')  zur 
quantitativen  Bestimmung  des  Ammoniaks  für  den  Fall,  dats 
der  qualitative  Nachweis  desselben  nicht  genügt. 

a)    Yolumetrische  Bestimmung. 

200  ccm  Wasser  —  bei  geringem  Ammoniakgehalt  entsprechend 
mehr  —  werden  in  einem  mit  Glasstopfen  versehenen  Zylinder  oder  in 


»)  NH,  +  2(HgJ„2KJ)  +  8KOH  =  7KJ  + 2HgO  +  HgNHjJ,  HgO. 
*)  Joum.  f.  prakt  Ohemie,  N.  F.,  5,  263. 
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einem  hohen  Becherglase  mit  NelslerBchem  Reagens,  2ccm  auf  je 
100  com  Wasser,  versetzt  nnd  gut  durch  Umrühren  oder  Schütteln 
gemischt.  Der  entstandene  gelbe  bis  rotbraune  Niederschlag,  welcher 
alles  vorhandene  Ammoniak  enthält,  sinkt  in  grofsen  Flocken  zu  Boden. 
Das  Absitzen  desselben  wird  sehr  befördert,  wenn  durch  das  Reag^ens 
gleichzeitig  ein  Calcium-  oder  Magnesiumsalz  ausfällt.  Sind  solclie 
nicht  schon  von  Natur  im  Wasser  vorhanden,  so  erreicht  man  dieses 
durch  einen  Zusatz  einer  geringen  Menge  (0,5  ccm)  kalt  gesätti^er 
Magnesiumsulfatlösung,  welche  man  dem  Wasser  vor  der  Fällung  za- 
mischt.  Sobald  nach  längerem  Stehen  sich  die  Flüssigkeit  ▼öllig' 
geklärt  hat,  gielst  man  sie  zunächst,  indem  man  beachtet,  daXs  die 
umgebende  Luft  frei  von  Ammoniak  sein  muls,  vorsichtig  so  weit  -wie 
möglich  von  dem  Niederschlage  ab,  bringt  den  letzteren  dann  voll- 
ständig auf  ein  Filter  und  wäscht  ihn  mit  kaltem,  ammonfreiem  'Wasser 
aus,  bis  die  alkalische  Reaktion  verschwunden.  Das  Filter  überfielst 
man  darauf  wiederholt  mit  einer  Lösung  von  unterschwefligsaiireni 
Natrium  (l  Tl.  Salz  in  8  Tln.  Wasser),  in  welcher  die  Quecksilber- 
Verbindung  sich  löst,  während  das  mitgefällte  Magnesiumhydrat  und 
die  durch  das  stark  alkalische  Fällungsmittel  ausgeschiedenen  Kohlen- 
säuresalze des  Wassers  auf  dem  Filter  zurückbleiben.  Man  fän^  die 
Lösung  in  einem  kleinen  Becherglase  auf,  wäscht  mit  destilliertem 
Wasser  gut  aus  und  bestimmt  im  Gesamtfiltrate  das  Quecksilber  durch 
Titration    mit   Schwefelkaliumlösung    [Schwefeileberlösung'j  >). 

Man  lälst  von  derselben  aus  einer  Bürette  tropfenweise  einflielsen, 
solange  noch  ein  schwarzer,  flockiger  Niederschlag  von  Schwefel- 
quecksilber entsteht,  und  prüft  in  kurzen  Zwischenräumen  die 
Flüssigkeit  mit  Bleipapier,  indem  man  mittels  des  zum  UmrAhren 
benutzten  dünnen  Glasstabes  einen  kleinen  Tropfen  auf  das  Papier 
setzt.  Sobald  alles  Quecksilber  als  Schwefel  Verbindung  ausgefällt  ist 
und  der  geringste  Überschufs  der  Schwefelleberlösung  unzersetzt  in  der 
Flüssigkeit  bleibt,  entsteht  sofort  durch  Bildung  von  Schwefelblei  ein 
schwarzbrauner  Fleck  auf  dem  Bleipapier  und  zeigt  somit  den  Cnd- 
punkt  der  Reaktion  an. 

Die  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  Schwefelleber- 
lösung ergibt  die  Menge  Quecksilber  und  damit  die  Men^re  des 
ursprünglich  ausgefällten  Ammonium quecksilberoxyjodids.  1  Tl.  Queck- 
silber entspricht  =  0,0426  Tln.  Ammoniak. 

Ist  ein  Wasser  derartig  verunreinigt,  dats  es,  wie  nicht  selten  bei 
Fabrikabwässern,  neben  Ammoniak  auch  SchwefelwasserstoSgas  auf- 
gelöst enthält,  so  fällt  auf  Zusatz  von  Netslerschem  Beagens  ein 
durch  Schwefelquecksilber  schwärzlich  gefärbter  Niederschlag  aus. 
In  solchem  Falle  mufs  das  Schwefel wasserstofEgas  zunächst  entfernt 
werden.     Man  milst  in  einem  Matskolben   200  ccm  Wasser   ah ,   fügt 

0  Bereitung  und  Titerstellung  derselben  s.  im  Anhange. 
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^  Tropfen  Salzsäure  hinzu  und  Terdampft  in  einer  Porzellanschale 
I  &af  einen  kleinen  Rest.  Das  Schwefelwasserstoffgas  wird  dabei 
liieiitigt;  nach  dem  £rkalten  nnd  nach  Abstumpfung  der  Säure 
belä  einiger  Tropfen  Natronlauge  bringt  man  die  Flüssigkeit  dann 
i  destilliertem  Wasser  wieder  auf  das  ursprüngliche  Volum  und 
la  nanmehr  die  Ausfällung  des  Ammoniaks  nach  obiger  Vorschrift 
Mimen. 

b)    Kolorimetrische  Bestimmung. 

Anstatt  den  mit  Nelslerschem  Reagens  erzeugten  ^Niederschlag 
lifiitrieren  und  wie  vorstehend  weiter  zu  behandeln,  kann  man  auch 
I  m  ammoniakhaltigen  Wässern  durch  jenes  Reagens  hervorgerufene 
Irbung  zu  einer  quantitativen  Ammoniakbestimmung  benutzen, 
km  man  sie  mit  denjenigen  Färbungen  vergleicht,  welche  unter 
l>a  denselben  Umständen  in  Ammoniaklösungen  von  bestimm- 
ft  Gehalt  beobachtet  werden. 

Wegen  der  Schwierigkeit,  die  Farbentiefe  stark  rot  gefärbter 
kssigkeiten  genau  abzuschätzen  und  zu  unterscheiden,  ist  man 
^^^g^t  gewisse  enge  Grenzen  im  Ammoniakgehalt  einzuhalten,  und 
is  dem  entsprechend  ammoniakreiche  Wässer  so  weit  verdünnen, 
kdie  demnächst  erzeugte  Färbung  nicht  über  „gelb^  oder  „schwach 
gelb*"  hinausgeht 

Man  schlägt  zunächst,  wie  bei  der  qualitativen  Prüfung,  die  vor- 
Kienen Calcium-  und  Magnesiumsalze  des  Wassers  nieder,  mischt 
diesem  Zwecke  300  ccm  des  zu  untersuchenden  Wassers  in  einem 
b«Q  Zylinder  oder  Becherglase  mit  1  ccm  Natronlauge  und  2  ccm 
irinmkarbonatlösung  und  lätst  den  entstandenen  Niederschlag  sich 
lig  ablagern,  was  man  durch  gelindes  Rütteln  des  Gefäfses  be- 
knnigen  und  vervollständigen  kann. 

Zur  weiteren  Ausführung  bedarf  man  einer  Anzahl  ganz  gleich- 
sger  Probezylinder  von  farblosem  Glase ,  welche  so  eng  zu  wählen 
d,  dafs  100  ccm  Wasser  in  ihnen  eine  Schicht  von  18  bis  20  cm 
Gebilden,  nnd  einer  Chlorammoniumlösung,  von  welcher  1,0  ccm 
S  Milligramm  (0,00005  g)  Ammoniak  enthält  i). 

Von  den  Probezylindem  füllt  man  vier  mit  je  100  ccm  destilliertem 
Bmonfreiem)  Wasser  unter  Zusatz  von  je  0,5,  1,0,  1,5  und  2,0  ccm 
lorammoniamlösung  und  fügt  unter  gutem  Durchmischen  (mittels 
Stabes)  zu  dem  Inhalt  jedes  Zylinders  1,0  ccm  Nelslersohes 
igens.  Die  entstandenen  Färbungen  dienen  demnächst  zum  Yer- 
■ch  und  verändern  sich,  wenn  man  die  Zylinder  gut  bedeckt  hält, 
^  bei  stundenlangem  Aufbewahren  nicht  wesentlich. 

Von  dem  zu  untersuchenden,  ganz  klar  abgehobenen  Wasser 
i&gt  man  mittels  einer  Pipette  100  ccm  in  einen  Probezylinder  und 

^)  Die  Herstellung  dieser  Lösung  findet  sich  im  Anbange. 
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nÜBcht  mit  1,0  com  N eis  1er scher  FlQsaigkeit  Ist  die  entste 
F&rbung  tiefer,  wie  sie  die  YergleichsflüBsigkeiten  aeigen,  so  ve 
man  den  Versuch  und  wiederholt  ihn  —  je  nach  der  Tiefe  der 
gehabten  F&rbong  —  mit  50  oder  25  oder  lOccm  des  abgek. 
Wassers,  indem  man  die  abpipettierte  Menge  mit  destiüie/iem  M 
auf  100  ocm  Yolam  ergänzt 

Man  erh&lt  auf  solche  Weise  eine  Färbung  des  Wassers,  i 
innerhalb  derjenigen  der  Tier  Vergleichsflüssigkeiten  liegt,  und 
nun  durch  wiederholte  Versuche  mit  stets  ^euen  Mengen  destill 
Wassers  genau  fest,  wieyiel  von  der  (in  einer  Quetschhahnbi 
befindlichen)  Chlorammoniumlösung  notwendig  Vst,  a 
100  ccm  destilliertem  Wasser  auf  Zusatz  yon  1,0  ccm  Netsler 
Lösung  genau  denselben  Farbenton  zu  erzeugen,  wie  ihn  unter 
eben  Verhältnissen  das  geprüfte  ammoniakhaltige  Wasser  ergebei 
Gleiche  Färbungen  bedeuten  gleichen  Gehalt  an  Ammoi 

Man  beobachtet,  indem  man  die  gefüllten  Zylinder  nebeneini 
auf  ein  weitses  Papier  stellt  und  die  gefärbten  Flüssigkeiten  von 
betrachtet.  Selbstyer ständlich  müssen  dieselben  gleiche  Höhe  anc 
nähernd  auch  gleiche  Temperatur  besitzen. 

Die  Chiorammoniumlösung  ist  immer  vor  dem  Nefslers 
Reagens  dem  destillierten  Wasser  zuzusetzen,  ein  nachträgliches  Hj 
fügen  ist  nicht  statthaft,  da  sonst  Trübungen  entstehen. 

Beispiel:  100 ccm  des  zu  prüfenden,  Yon  den  Kalksalzen  befr 
Wassers  gaben  mit  1,0  ccm  Nefs  1er scher  Lösung  eine  so  tief  rot| 
Färbung,  dats  eine  Verdünnung  von  10,0  ccm  auf  100  ccm  Volum  s 
finden  mulste.  Die  nun  hervorgerufene  Färbung  dieses  Gemiä 
stand  zwischen  Nr.  1  und  2  der  vier  Vergleichsflüssigkeiten  (mit 
bezw.  1,0  ccm  Chiorammoniumlösung).  Nach  mehrfach  wiederhc 
Versuchen  glich  sie  endlich  genau  dem  Farbenton ,  wie  er  unter  | 
eben  Bedingungen  in  100  ccm  destilliertem  Wasser  erhalten  wa 
dem  0,95  ccm  Chiorammoniumlösung  zugesetzt  worden  waren  (1,0 
=  0,05  mg  oder  0,00005  g  Ammoniak). 

1,0  ccm  :  0,00005  g  =  0,95  :  ic, 
X  =  0,0000475  g  Ammoniak  in  10,0  ccm  Wasser, 
mithin  in  100000  Teilen  =  0,48  Teile  Ammoniak. 

M«    Bestimmung  der  Härte. 

Zur  Beurteilung  der  Brauchbarkeit  eines  Wassers  zu  msoc 
Verwendungen  genügt  häufig  die  Bestimmung  der  sogen.  Härte  ( 
selben.  Es  wird  die  Eigenschaft  der  Härte,  wie  schon  oben  benel 
durch  die  Anwesenheit  von  Calcium-  und  Magnesiumsalzen  (an  Clu 
Kohlensäure  und  Schwefelsäure  gebunden)  bedingt  Man  drückt  ( 
grölseren  oder  geringeren  Gehalt  eines  Wassers  an  diesen  Stoffen 
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iden,  sogen.  Härtegraden,  aus,    und   zwar    unterscheidet  man 

■Uche^  und  ^französische"  Härtegrade.     Ein  deutscher  Härtegrad 

botet  1  TL  Kalk  (Calci umoxyd) ,  ein  französischer  Härtegrad  1  TL 

ilnsaares  Calcium  in  100000  Tln.  Wasser.     Ein  Wasser  z.  B.  Ton 

^  Harte  (fleutscher  Grade)  enthält  demnach   14  Tle.  Calciumoxyd; 

i  Ufi^  Härte    (französischer  (xrade)    14  Tle.   Calciumkarbonat   in 

)m  Tln.  Wasser. 

1  Füryorhandene  MagnesiumTerbindungen  kommt  eine  gleichwertige 

hge  Calciumoxyd  in  Rechnung. 

I  Man  unterscheidet  Gesamthärte,  bleibende  oder  permanente 

E lud  temporäre  Härte.  Erstere  nennt  man  die  Härte,  welche 
htes  Wasser  zeigt.  Beim  Einkochen  des  Wassers  scheidet  sich 
ate  Menge  der  kohlensauren  Salze  aus,  indem  dieselben,  als 
^tkohlensaure  Salze  in  Wasser  löslich,  durch  das  Kochen  die  Hälfte 
^KoUensäure  verlieren  und  als  in  Wasser  unlösliche  einfachkohlen- 
i«  Salze  niederfallen. 

I  Ersetzt  man  das  verdampfte  Wasser  bis  zu  dem  ursprünglichen 
wDen  darch  destilliertes  Wasser,  und  bestimmt  die  Härte  abermals, 
Met  man  die  bleibende  Härte.  Temporäre  Härte  ist  die  Differenz 
kkn  der  bleibenden  und  der  Gesamthärte,  sie  lätst  annähernd  auf 
iMenge  der  vorhandenen  kohlensauren  Salze  schlielsen,  während  die 
Kode  Härte  ungefähr  den  schwefelsauren  Salzen  und  Chlorverbin- 
f^  entspricht 

Ke  Bestimmung  der  Härte  wird  nach  Vorgang  von  Clark  mit- 
t^ioer  titrierten,  alkoholischen  Lösung  von  Kaliseife 
Irföhri 

^r  Umstand,  dals  die  im  Wasser  enthaltenen,  oben  genannten 
^«ich  mit  dem  fettsauren  Kalium  der  Seifenlösung  zersetzen,  bildet 
«nindlage  des  Verfahrens.  Sobald  die  völlige  Zersetzung  jener 
(Verfolgt  und  ein  kleiner  Oberschuls  unzersetzter  Seife  vorhanden 
Mtsteht  beim  Schtttteln  der  Flftssigkeit  ein  bleibender,  dichter 
«nschaum,  welcher  die  beendigte  Reaktion  anzeigt.  Der  Ver- 
^  an  Seifenlösung  ist  dann  das  Mats  für  die  Menge  der  genannten 
^  Die  Flüssigkeit  trübt  sich  bei  der  Zersetzung,  indem  unlös- 
*  fettsaures  Calcium  und  fettsaures  Magnesium  sich  ausscheiden, 
^nd  das  Kalium  mit  Kohlensäure ,  Schwefelsäure  oder  Chlor  sich 
Wichen  Verbindungen  vereinigt. 

^le  Ältere  Methode  von  Clark,  welche  unter  Benutzung  einer 
äderen  Tabelle  „deutsche  Härtegrade"  ermitteln  liefs,  ist  seit 
5jQ  durch  die  Methode  von  Boutron  und  Boudet  ersetzt  worden, 
^  Auaführung  derselben  viel  einfacher  ist  und  eine  Tabelle  über- 
*«  macht 

Wir  geben  im  nachstehenden  nur  die  Beschreibung  der  letzteren 
^'^e;  wo  „deutsche  Härtegrade"  gefordert  werden,  findet  man  sie 
^  Multiplikation  der  „französischen  Grade"  mit  dem  Faktor  0,56. 
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Fig.  115. 


Fig.  114. 
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Man  bedarf   dazu   einer   alkoholischen  Seifenlösan^ 
zur  Titerstellung    derselben    einer    Chlorbaryumlösung    toxi 
stimmten!  Gehalt  ^). 

Zur  Ausführung  dient  eine  ^ Schüttelflasche"  Ton  nachstebie 
Form,  Fig.  114,  welche  \e  eine  Marke  für  10,  20,  30  und  40  com  t 
sowie  eine  enge,  etwa  6  ccm  im  ganzen  fassende  Tropf bürette,  Fi^. 
mit  einer  dem  Verfahren  eigentümlichen  EinteUung.  Den  Raum  : 
lieh,  welchen  2,4  ccm  in  derselben  einnehmen,  hat  man  von  oben    i 

gleiche  Teile  geteilt 
diese  Teilung  bis 
30  oder  40  nach  \] 
fortgesetzt.  Jeder 
strich  ist  ein  fran 
scher  Härtegrad  un< 
deutet,  wie  schon 
angeführt,  1  TL  kol 
saures  Calcium  oder 
gleichwertige  Mei 
kohlensauresMagn  ei 
in  100000  TId.  Wa 
Die  Seifenlösunj 
derartig  gestellt , 
genau  23  Grade 
dieser  Tropfbürette 
forderlich  sind  , 
0,0088  g  koblensa 
Calcium  (besw.  die  a 
valente  Menge  der  a 
ren  die  Härte  des  ^ 
sers  bedingenden  Sj 
in  40  ccm  wässei 
Lösung  zu  zerse 
und  noch  so  viel  Überscbuts  an  unzersetzter  Seifenlösung  zu  Jal 
dats  beim  Schütteln  der  Flüssigkeit  die  oben  erwähnte  dichte  D 
von  Seifenschaum  hervorgerufen  wird.  Dieser  Überschula  betrag 
der  stets  anzuwendenden  Menge  von  40  ccm  Flüssigkeit  genau  1^  Sei 
lösung,  welcher  Betrag  somit,  da  er  nur  als  Indikator,  nur  zum  ] 
vorrufen  des  Schaumes  dient  und  an  der  Zersetzung  nicht  teilnii 
von  den  oben  gedachten  23  Graden  in  Abzug  gebracht  werden  n 
so  dafs  in  Wirklichkeit  für  je  0,0088  g  kohlensaures  Calcium 
22  Grade  Seifenlösung  in  Betracht  kommen. 

Dieser  Abzug  ist  bei  der  Einteilung  der  Bürette  insofern  g] 
berücksichtigt,  als  man  den  Nullpunkt  der  Skala  um  1^  abwarte 
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*)  Siehe  deren  Bereitung  im  Anhange. 
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unet  hat  und  somit  bei  Benatznng  der  Bürette  stets  einen  Grad 
lifer  abliest,  als  man  tatsächlich  gebrauchte.  Man  hat  also  eine 
frektnr  niemals  vorzunehmen,  doch  ist  selbstTerständiich  die  Bürette 
pGebraach  stets  bis  zum  obersten  Strich  der  Teilung  zu 
Den. 

Wenn  40  ccm  Flüssigkeit  0,0088  g  oder  8,8  mg  Calcium karbonat 
blten,  80  entfallen  auf  100  ccm  Flüssigkeit  (40  : 0,0088  =  100  ix)  : 
S2g  oder  22  mg  Calciumkarbonat,  welche  von  22  Grad  Seifenlösung 
letzt  werden.  1  Grad  Seifenlösung  zersetzt  also  oder  zeigt  an :  1  mg 
lÖQmkarbonat  (0,001g)  in  100  ccm  oder  1,0g  in  lOOOOOg  Wasser. 

Die  Titerstellung  der  nach  der  Vorschrift  des  Anhangs  berei- 
ft SeÜeDlösung  geschieht  in  folgender  Weise:  Von  der  obengedachten 
lorbaryumlösung  bringt  man  genau  40 ccm  —  also  bis  zur 
Rten  Marke  —  in  die  Schüttelflasche,  füllt  die  Tropfbürette  bis  zum 
ftteD  Strich  mit  Seifenlösung  und  läfst  allmählich  durch  seitliches 
|eD  der  Bürette  und  Torsichtiges  Lüften  des  den  oberen  Ansatz 
^efseDden  Zeigefingers  allmählich  so  viel  Seifenlösung  zuflietsen, 
b  man  nach  jedem  Zusatz  den  Inhalt  der  Schüttelflasche  nach 
jtseUen  des  Stopfens  heftig  von  oben  nach  unten  schüttelt,  bis  end- 
Uach  dem  letzten,  tropfenweisen  Zusatz  ein  dichter,  ganz  fein- 
M^ger  Schaum  entsteht,  welcher  nach  Verlauf  von  fünf 
traten  nicht  verschwunden  sein  darf.  Je  nach  der  bei  dieser 
vprufang  verbrauchten  Menge  Seifenlösung  verdünnt  man  dieselbe 
t  Alkohol  von  56  Volumprozent  so  weit,  bis  genau  22  Grad  erforder- 
k  sind,  um  in  40  ccm  der  Chlorbaryumlösung  die  erwähnte  Schaum- 
^ong  hervorzurufen. 

We  Ermittelung  der  Gesamthärte  eines  Wassers  ist  der  Titer- 
iDang  ganz  ähnlich.  Man  mitst  in  das  Schuttelglas  40  ccm  Wasser 
I  und  fügt  vorsichtig  so  lange  Seifenlösung  hinzu,  indem  man  nach 
^  Zasatz  kräftig  schüttelt,  bis  der  charakteristische  Schaum  ent- 
^  Ist  die  Härte  eines  Wassers  gröfser  als  30°,  wie  bei  den  meisten 
^Qenwässem,  würde  man  also  mit  dieser  Menge  Seifenlösung  eine 
»»Umbildung  nicht  erreichen,  so  wendet  man,  je  nachdem,  nur  10, 
'Wer  30 ccm  Wasser  an  und  fügt  reines  destilliertes  Wasser  hinzu, 
^  ^e  Gesamtmenge  auch  dann  40  ccm  beträgt.  In  solchem  Falle 
^  das  demnächst  erhaltene  Resultat  natürlich  der  stattgehabten 
Wünnung  entsprechend  vergröfsert  werden. 

Zur  Bestimmung  der  bleibenden  Härte  kocht  man  250  oder 
i^ociii  des  zu  prüfenden  Wassers  in  einem  passenden  Kolben  min- 
*^U8  eine  halbe  Stunde  lang  unter  annäherndem  Ersatz  des  ver- 
■^pUnden  Wassers,  um  die  kohlensauren  Salze  tunlichst  abzuscheiden. 
<iem  Erkalten  gietst  man  dasselbe  ohne  Verlust  in  einen  250-, 
^-  500-ccm- Kolben  zurück,  füllt  bis  zur  Marke  auf,  mischt,  filtriert 
^^^  ein  trockenes   Filter  und  bestimmt  in  40  ccm  des  Filtrats  die 

^^  wie  oben  angegeben. 
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Beispiele.  La)  40  com  eines  Wassers  gebrauchten  bis  i 
Schanmbildnng  25,0  Grade  (Teilstriche  der  Bürette)  Seifenlösimg,  < 
Gesamthärte  betrug  demnach  25,0  französische  oder  (25  X  0,2 
14,0  deutsche  Härtegrade. 

b)  Durch  Kochen  des  Wassers  wurde  keine  TrtLbung  erzeugt,  < 
bleibende  Härte  war  dieselbe;  die  Härte  des  Wassers  wurde  also  ai 
schlietslich  durch  einen  Gehalt  an  schwefelsauren  und  Ghlorrerb: 
düngen  bedingt. 

IL  a)  10  ccm  Wasser,  zu  40  ccm  verdünnt,  gebrauchten  27,5  Grs 
Seifenlösung. 

Die  Gesamthärte  betrug  also  27,5  x  4  =  110,0  frauzösis^ 
oder  (110,0  X  0,56)  61,6  deutsche  Härtegrade. 

b)  20  ccm  des  gekochten  Wassers,  zu  40  ccm  verdünnt,  gebraucbl 
33,8  Grade  Seifenlösung,  mithin  betrug  die  bleibende  Härte  33,8  > 
^67,6  französische  oder  37,9  deutsche  Härtegrade  und  die  temporä 
Härte  110,0  —  67,6  =  42,4  französische  oder  (61,6  —  37,9)  23,7  denUc 
Härtegrade. 

Hat  man  durch  die  gewichtsanalytifche  Bestimmung  bereits 
in  einem  Wasser  vorhandenen  Mengen  Calcium-  und  Magneeiumos 
gefunden,  so  kann  man  hieraus  die  Härtegrade  berechnen,  indem  n| 
den  Betrag  der  in  100000  Tln.  enthaltenen  Menge  Magnesiumo^ 
durch  Multiplikation  mit  1,388  auf  eine  äquivalente  Menge  Calciv 
ozyd  (Kalk)  umrechnet  und  diese  Zahl  dem  Gehalte  an  Kalk  zuzaJ 

Beispiel,     In   100000  Tln.  Wasser  waren  8,05  Tle.    Kalk  u 

0,45   Tle.  Magnesia    gefunden.      Diese    0,45    mit    1,388    multipliz» 

=  0,62,  dem  gefundenen  Ealkgehalte  zuaddiert,  geben   0,62  -\-  8J 

8  7 
=  8,67  Tle.  Kalk,  mithin  8,7  deutsche  oder  r-—  =  15,5  französist 

0,56 

Härtegrade. 

Berechnung  und  Zusammenstellung  der  Wasseraxialyse. 

Bei  der  Berechnung  und  Zusammenstellung  der  durch  die  Anal] 
ermittelten  Zahlenwerte  für  die  im  Wasser  enthaltenen  Stoffe  pfi^ 
man  dieselben  auf  100000  Tle.  Wasser  zu  beziehen. 

Der  Gesamtgehalt  an  mineralischen  Stoffen  ergibt  sieb  ans  d( 
Unterschied  zwischen  Abdampfrückstand  und  Glühverlust. 

Das  gefundene  Chlor  berechnet  man  (unter  Berück  sieht  igaug  <! 
bei  der  Bestimmung  der  Alkalien  hierüber  Gesagten)  auf  Chlornatrii^ 
In^den  meisten  Fällen  wird  die  so  erhaltene  Zahl  mit  derjenigen  übj 
einstimmen,  welche  sich  für  Chloralkalien  bei  der  direkten  Beatimmii: 
derselben  ergeben  hatte.  Sind  dagegen  mehr  Chloralkalien  —  Chh 
natrium  —  direkt  gefunden,  als  der  Chlorbestimmung  entspricht, 
betrachtet    man   den   Überschufs    von  Natrium    als  an   Schwefelsäi^ 
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I  gewesen.  Ist  das  yorhandene  Chlor  nebst  der  Schwefelsäure 
iiar  Tölligen  Bindung  des  gefundenen  Natriums  ausreichend,  so 
|i dessen  schlielslich  bleibender  Rest  und,  fehlen  jene  beiden  Stoffe 
lilieh,  die  Gesamtmenge  des  Natriums  als  kohlensaures  Natrium  in 
\mg  gestellt 

I  Was  Yon  der  gefundenen  Schwefels&ure  nicht  durch  Natrium  be- 
Iracht  wird,  berechnet  man  zu  schwefelsaurem  Calcium  (Gips) ,  den 
t  des  Kalks  und  die  Magnesia  rechnet  man  auf  Kohlensäuresalze 
I  Die  direkte  Eohlens&urebestimmung  dient  zur  Eontrolle,  wie  schon 
ier  Analyse  der  Zuckeraschen  (S.  234)  angegeben  worden  ist. 
iGeselsäore,  Tonerde  und  Eisenoxyd  werden  als  solche  aufgeführt; 
K)  etwa  vorhandene  Stickstoff  verbin  düngen  (Salpetersäure,  salpetrige 
p  imd  Ammoniak) ,  und  die  gelösten  organischen  Stoffe  oder  an 
b  Stelle  die  zur  Ozydiernng  derselben  erforderliche  Menge  von 
^0?  oder  von  übermangansaurem  Kalium;  zuletzt  kann  man,  wenn 
f^lich,  die  Härtegrade  anführen. 

ScMielslich  fügt  man  den  Ergebnissen  der  Analyse  den  äniserlichen 
nd  des  Wassers  hinzu;  man  beurteilt  den  Geschmack,  den  Geruch, 
Tarbe,  die  Klarheit,  etwaige  Trübungen  und  Verunreinigungen  und 
wenn  nötig,  auch  die  Menge  der  letzteren,  auf  100000  Tle.  Wasser 
|S^>  an.  Erst  bei  Berücksichtigung  aller  dieser  Umstände  ist  aus 
^gaben  der  chemischen  Untersuchungen  ein  bestimmtes  Urteil 
'  die  Verwendbarkeit  eines  Wasserslmöglich. 

Beispiel.     1000  ccm  eines  filtrierten  Wassers  sind  eingedampft. 

'öllig  trockene  Rückstand  wog: 

Platinschale  +  Rückstand  .     .     .     66,0770  g, 
Platinschale 65,3840  g, 

fester  Gesamtrückstand     .     .       0,6930 g. 

^ach  dem  Glühen  desselben  und  wiederholter  Behandlung  mit 
Murebaltigem  Wasser  wogen: 

Platinschale  +  Glührückstand     .     65,9810  g, 
Plstinschale 65,3840  g, 

mithin  mineralische  Stoffe    .       0,5970g 

0,6930  g 
—  0,5970  g 

=  0,0960 g  GTühverlust. 
«>  dem  Glührückstande  wurden  bei  dem  angegebenen  Gange  der 
•y»«  gefunden: 

0,2180  g  Kohlensäure  und  (je  nach  Abzug  der  Filter- 
en): 

0,0012g  Kieselsäure,  sowie 
0,0021  g  Eisenoxyd  und  Tonerde. 


288  Wasser. 

Das  gefällte  ozalsaure  Caldam  warde  anf  einem  gewogenen 
gesammelt.  Das  Mehrgewicht  desselben  betrag  nach  dem  Tollsti 
Trocknen  bei  lOO^^  C.  =  0,8022  g,  woraus  sich  durch  MultipÜ 
mit  dem  Faktor  0,3835g  berechnen: 

=  0,3076g  Calciumoxyd. 
Bei  der  Bestimmung  der  Magnesia  wurden  0,0130  g  pjroph^ 
saures  Magnesium  erhalten,  und  daraus  mittels  des  betreffenden  II 
0,3624  X  0,0130 

=  0,f)U47  g  Magnesiumoxyd. 

1000  ccm  Wasser,  mit  Salzsaare  auf  ein  geringes  Yoloj 
gedampft,  gaben,  mit  Chlorbaryum  yersetzt,  einen  Niederschb 
0,1537  g  schwefelsaurem  Baryum.  Derselbe  gibt  mittels  des  bei 
den  Faktors:  0,3429  X  0,1537 

=  0,0527  g  Schwefelsäureanhydrid. 

In  weiteren  1000  ccm  Wasser  wurden 

0,0107  g  Chloralkalien 
gefunden. 

Bei  der  Chlorbestimmung  gebrauchten  300  ccm  Wasser  =  0,1 
Zehntelnormal -Silberlösung,  von  welcher  1,0  ccm  =  0,00355^ 
anzeigt. 

0,00355  X  0,65   =  0,00195  g  Chlor  in   300  ccm,   ergebi 

1000  ccm 

=  0,0065  g  Chlor 

100  ccm  wurden  in  oben  angegebener  Weise  zur  Bestimmaj 
organischen  Stoffe  verwandt.  (10,0  ccm  hundertstel- normale  Oxal 
lösung  gebrauchten  9,8  ccm  Permanganatlösung.)  Sie  bedurften  iS 

Permanganatlösung,  wovon,  nach  Abzug  von 9 

f&r  den  Zusatz  von  Oxalsäure mithin  =     5 

zur  Oxydation  der  organischen  Stoffe  verbraucht  sind: 

5,5   X  0,0158         ^^^o«^  .    ^      o    «. 
^ =  0,00886  g  organischer  Stoffe 

t7,0 

in  100 ccm,  geben  in  1000 ccm: 

0,0886 g  gelöste  organische  Stoffe. 
25,0  ccm    Wasser    dienten    zur   Bestimmung    der    Salpeter 
(Der  Titer  der  Indigolösung  war:  6,5 ccm  Lösung  =  0,001g  Sal 
säure.)     Die  Bläuung  trat  nach  Zusatz  von  2,2  ccm  Indigolösan| 
welche  nach  dem  Ansatz: 

6,5  :  0,001  =  2,2  :  x, 
X  =  0,00034  g  Salpeters&ure 
anzeigen.      1000  ccm  Wasser  enthalten  also : 
0,0136 g  Salpetersäure. 
Salpetrige  Säure  war  in  geringen  Spuren  vorhanden. 
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Ammoniak  konnte  quantitativ  bestimmt  werden.  Von  der  be- 
nutzten Schwefelleberlösung  zeigten  15,7  ccm  =  0,100  g  Quecksilber 
an.  200  ccm  Wasser  wurden  mit  etwas  MagnesinmsulfatlÖsung  und 
4  ccm  Nelslerschem  Reagens  gefällt  Zu  der  Auflösung  des  abfiltrierten 
Qnd  ausgewaschenen  Niederschlages  wurden,  bis  die  Bräunung  des  Blei- 
papiers eintrat,  3,5  ccm  obiger  Schwefelleberlösung  gebraucht ,  welche 
(15,7  :  0,100  =  3,5  :  x)  =  0,0223  g  Quecksilber  anzeigten,  mithin, 
da  1  Tl.  Quecksilber  0,0426  g  Ammoniak  entsprechen,  0,0223  X  0,0426 
=  0,00094998  g  Ammoniak  in  den  verwendeten  200  ccm  Wasser  an- 
zeigen. In  100000  Tln.  Wasser  sind  mithin  0,00094998  X  500 
=  0,475g  Ammoniak. 

(Das  Beispiel  für  die  kolorimetrische  Bestimmung  ist  des  besseren 
Verst-ändnisses  halber  der  Beschreibung  der  Methode  unmittelbar  an- 
gehängt.) 

Bei  der  Bestimmung  der  Härte  gebrauchten  20,0  ccm  Wasser 
2S,V  titrierter  Seifenlösung,  woraus  sich  also  28,1  X  2 

=  56,2®  Gesamthärte  (französische  Grade) 

oder  31,5  deutsche  Härtegrade  berechnen. 

400  ccm  des  gekochten  Wassers  bedurften  6ß^  Seifenlösung  bis 
zum  Hervorrufen  des  bleibenden  Schaumes.     Sie  zeigen  mithin  an: 

6,8*^  bleibende  Härte  (französische  Grade) 

oder  3,7  deutsche  Härtegrade,  und  als  DifEerenz: 

49,4®  temporäre  Härte  (entsprechend  27,8   deutschen 
Graden). 

Auf  100000  Tle.  Wasser  bezogen,  stellen  sich  danach  die  folgen- 
den, durch  die  Analyse  ermittelten  Zahlenwerte  heraus: 

59,70  Tle.  mineralische  Stoffe, 
9,60     „     Glühverlust, 

69,30  Tle.  Gesamtrückstand, 


worin : 


21,80  Tle.  Kohlensäure, 


0,12 

n 

Kieselsäure, 

0,21 

n 

Eisenoxyd  und  Tonerde, 

30,76 

T» 

Calciumoxyd  (Kalk), 

0,47 

V 

Magnesiumoxyd  (Magnesia), 

5,27 

7f 

Schwefelsäure, 

1,07 

n 

Chloralkalien, 

0,65 

v 

Chlor. 

Man  kann  nun  entweder  die  vorstehenden  Zahlen  ohne  weiteres 
als  analytischen  Befund  abgeben  oder  man  sucht  sie  in  der  oben  an- 
gegebenen Weise  zu  denjenigeil  Verbindungen  zusammenzufügen,  wie 
solche  naturgemäfs  im  Wasser  vorzukommen  pflegen. 

Frühling,    Anleitung.  J9 
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Die  letztere  Art  und  Weise  der  ZasammenstelluDg  gibt  ein  im 
allgemeinen  yerständlicberes  Bild  yon  der  BeschaSenheit  des  Wassers 
und  ist  deshalb  vorzuziehen. 

Die  gefundene  Menge  Chlor,  mit  dem  Faktor  1,6502  multipliziert 
gibt  die  ihr  entsprechende  Menge  Chlomatrium:  1,6502x0,65  =  1,078 
was  mit  der  direkten  Bestimmung  der  Chloralkalien  in  diesem  FalU 
genau  übereinstimmt. 

Die  gefundene  Schwefelsäure  ist  darauf  mit  Calcium  zu  Schwefel- 
saurem  Calcium  oder  Gips  zu  berechnen.  Dazu  dient  die  Zahl  1,699c 
als  Rechnungsfaktor.  5,27  x  1,6995  =  8,956  Tle.  Gips.  Auch  hiei 
findet  man  als  Differenz  zwischen  dem  Gewichte  des  Salzes  und  derc 
des  darin  enthaltenen  Säureanhydrids  die  Gewichtsmenge  des  betreffen- 
den Oxydes  (vergl.  S.  233),  in  diesem  Falle  also:  8,956  Gips  —  5,2'; 
Schwefelsäureanhydrid  =  3,686  Kalk,  welcher  Betrag  von  der  Gesamt- 
menge des  Kalkes  in  Abzug  gebracht  wird.  Der  Rest  des  Kalkes 
30,760  —  3,686  =  27,074  Kalk,  ist  auf  Kohlensäuresabs  zu  berechnen. 
Der  dazu  dienende  Faktor  ist  1,7857;  mithin  27,074  x  1,7857  =  48,34€ 
Teile  kohlensaures  Calcium,  worin  48,346  —  27,074  =r  21,27:^ 
Kohlensäureanhydrid. 

Die  Magnesia  rechnet  man  auf  kohlensaures  Magnesium  am,  ijrenii, 
wie  bei  dem  gewählten  Beispiel,  Schwefelsäure  und  Chlor  durch  Calciuuj 
und  Natrium  vollständig  beansprucht  werden.  Der  betreffende  Faktoi 
ist  2,0902. 

0,47  X  2,0902  =  0,982  kohlensaures  Magnesium, 

worin  0,982  —  0,47  =  0,512  Kohlensäureanhydrid. 

Diese  letztaufgeführte  Menge,  mit  dem  aus  dem  kohlensauren  Kalk- 
salze sich  ergebenden  Betrage  zusammenaddiert,  gibt: 

0,512 
4-21,272 


—  21,784  Kohlensäure, 

welche  Zahl   mit   dem   direkt   ermittelten   Kohlensäuregehalt    überein- 
stimmen mufs. 

Alle  übrigen  Zahlen  bedürfen  einer  Umrechnung  nicht  und  werden 
ohne  weiteres  aufgeführt.  Die  sämtlichen  Untersuchungsresultate  stellt 
man,  unter  Abrundung  aller  Zahlen  auf  zwei  Dezimalstellen,  etwa  in 
folgender  Weise  übersichtlich  zusammen: 

„100000  Tle.  Wasser  enthalten  im  filtrierten  Zustande:    i 
59,70  Tle.  mineralische  Stoffe, 
9,60     „    Glühverlust, 

69,30  Tle.  festen  Gesamtrückstand, 
worin :  1 
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0,12  Tle.  Kieselsäure, 
0,21     „     Eisenoxyd  und  Tonerde, 
48,36     „     kohlensaures  Calcium, 
8,96     „     schwefelsaures  Calcium  (Gips), 
0,99     „     kohlensaures  Magnesium, 
1,07     „     Chlomatrium, 


59,71  Tle. 


ferner : 


8,86  Tle.  gelöste  organische  Stoffe  i), 
1,36     „     Salpetersäure, 
Spuren  von  salpetriger  Säure, 
0,48  Tle.  Ammoniak. 

Gesamthärte  des  Wassers  .     .     56,2*^  (französische  Grade), 
Bleibende  Härte    .     .     T     .     .       6,8°  (französische  Grade). 

Das  Wasser  war  fast  klar,  ohne  Farbe,  Geruch  und  Geschmack 
fisd  hinterliels  beim  Filtrieren  einen  ganz  geringen ,  aus  feinen  Ton- 
teilchen bestehenden  Rückstand." 


')  An  Stelle  dieser  Angabe  könnte,  wie  oben  B.  276  gezeigt,  auch  ge- 
»ut  werden : 

„Bedarf  an  übermangansaurem  Kalium  .    .    =1,77  Tle." 
oder 

Bedarf  an  Sauerstoff =  0,45     „ 
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IV. 
Kalkstein. 


Der  Kalkstein,  im  wesentlichen  aus.kohlensaurem  CalcianoL  bestehend, 
der  sogen,  „ungebrannte  Kalk** ,  liefert  den  Zuckerfabriken  die  für  die 
Zwecke  der  Saturation  erforderliche  Kohlensaure.  Er  wird  in  be- 
sonders konstruierten  Kalköfen  gebrannt,  d.  h.  bis  zum  Entweichen 
der  Kohlensäure  erhitzt,  und  hinterläfst  dabei  als  zweites  wichtiges 
Produkt  den  zur  Scheidung  der  Rübensäfte  verwendeten  Ätzkalk  oder 
gebrannten  Kalk,  den  sogen.  Scheidekalk. 

Die  Wahl  eines  Kalksteins  für  den  Fabrikgebrauch  wird  immer 
durch  die  Rücksicht  auf  die  Verwendung  des  Ätzkalkes  bestimmt,  da 
dessen  Bestandteile  direkt  den  Rübens&ften  zugeführt  werden.  Je  reiner 
der  Kalkstein,  d.  h.  je  mehr  kohlensaures  Calcium  darin  enthalten,  desto 
geeigneter  ist  er,  und  zwar  für  beide  Gebrauchszwecke. 

Die  in  der  Natur  vorkommenden  Kalkgesteine  sind  sehr  ver- 
schiedenartig zusammengesetzt,  sie  enthalten  neben  dem  kohlensauren 
Calcium  wechselnde  Mengen  von  kohlensaurem  Magnesium,  schwefel- 
saurem Calcium  (Gips),  Ejsenoxyden,  kieselsauren  Alkalien,  Ton  und 
Sand,  bisweilen  auch  Kohle,  und  organische  Substanzen.  Direkt  schäd- 
lich für  die  Verwendung  bei  der  Zuckerfabrikation  ist  ein  irgend  erheb- 
licher [Gehalt  an  Gips  und  an  Alkaliverbindungen,  welche  letzteren 
durch  das  Brennen  aufgeschlossen  und  damit  zum  Teil  in  Wasser,  bezw. 
in  den  Rübensäften  löslich  werden.  Durch  die  üblichen  Reinigungs- 
mittel nicht  abscheidbar,  verbleiben  sie  den  Fabrikationsprodukten, 
erhöhen  den  Gehalt  derselben  an  Salzen  und  bewirken  dadurch  die 
vermehrte  Bildung  von  Melasse.  Auch  die  Gegenwart  von  Magnesia 
wird  für  nachteilig  gehalten. 

Ein  guter  Kalkstein  sollte  deshalb  neben  möglichst  wenig  Magnesia 
nicht  über  0,4  Proz.  Gips  enthalten,  nach  dem  Brennen  und  Löschen 
Sollten  nicht  über  0,15  bis  0,20  Proz.  freies  Ätzkali  löslich  geworden 
sein.  Die  übrigen  Nebenbestandteile  sind  mehr  lästig  als  schädlicb, 
so  die  Kieselsäure,  welche  sich  in  Form  krustenförmiger  Ausscheidungen 
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ifi  den  Verdampf apparaten  unangenehm  bemerklich  machen  kann,  und 
isr  Ton  und  Sand,  die  als  wertlose  Stoffe  das  Gewicht  des  Rohmaterials 
Bad  demnächst  die  Menge  des  Scheideschlammes  unnötig  vermehren. 
Die  Gesamtmenge  der  neben  dem  kohlensauren  Kalk  vorhandenen  Be- 
o&ndteile  sollte  10  Proz.  nicht  übersteigen. 

Von  dem  zu  untersuchenden  lufttrockenen  Kalkstein  wird  ein  gutes 
Dnrchschnittsmuster  fein  gepulvert  und  in  einem  dicht  schlielsenden 
Oase  aufbewahrt.  Zur  Analyse  wägt  man  von  dieser  lufttrockenen 
Mstanz  ab,  die  Ergebnisse  aber  bezieht  man  auf  wasserfreie 
Sobstanz  und  gibt  den  ursprünglichen  Feuchtigkeitsgehalt  daneben 
fesondert  an. 


A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

10,0  g  des  gepulverten  Kalksteins  werden  bei  einer  Temperatur  von 
ISO  bis  125^  C.  im  Messingschälchen  in  üblicher  Weise  getrocknet. 


fi.  Bestimmung  des  in  Salzsäure  unlösliohen  Bückstandes 
(Sand  und  Ton). 

5,0g  Kalksteinpulver  werden,  mit  etwa  40  bis  50  com  Wasser 
Migerührt,  in  einer  Schale  mit  50  com  reiner  Salzsäure  und  2  bis 
3ccm  Salpetersäure  1)  übergössen,  indem  man  durch  ein  übergedecktes, 
polges  ührglas  ein  Verspritzen ,  und ,  wenn  nötig ,  durch  Hinzufügen 
*JDer  geringen  Menge  Äther  ein  Überschäumen  des  Inhalts  vermeidet. 
w  kocht  die  Lösung  etwa  zehn  Minuten  lang,  spült  das  Uhrglas  mit 
«ilflem  Wasser  in  die  Schale  ab,  läfst  kurze  Zeit  absitzen,  filtriert  noch 
«ils  durch  ein  kleines  Filter  von  bekanntem  Aschegehalt,  bringt  den 
von  der  Salzsäure  ungelösten  Anteil  vollständig  darauf,  wäscht  ihn  mit 
Usern  Wasser  ans ,  bis  die  abtropfende  Flüssigkeit  blaues  Lackmus- 
Papier  nicht  mehr  rötet,  trocknet,  glüht  und  wägt  ihn.  Das  so  er- 
Wtene  Gewicht,  mit  20  multipliziert,  ergibt  den  Prozentgehalt  an 
W  und  Ton. 

Das  mit  dem  Waschwasser  vereinigte  Filtrat,  welches  man  am 
«weckmalsigsten  gleich  in  einem  Maiskolben  von  250  ccm  Inhalt  auf- 
»ßgt,  wird  nach  dem  Erkalten  mit  destilliertem  Wasser  bis  zur  Marke 
(=250  ccm)  verdünnt  und  dient  nach  gutem  Mischen  zur  Bestimmung 
^  öbrigen  Bestandteile. 


)  Die   Salpetersäure  wandelt   demnächst   beim   Kochen  das  bisweilen 
^^handene  Eisenoxydul  in  Oxyd  um. 
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C.  Bestimmung  des  sohwefelsauren  Caloloms. 

100  ccm  (=  2,0  g  Kalkstein)  der  bei  B.  erhaltenen  salzsaaren 
Lösung  werden  in  einem  Kolben  oder  einem  Becherglase  znm  Sieden 
erhitzt.  Nach  vorsichtigem  Zusatz  von  Chlorbaryumlösung  wird  ein 
etwa  erhaltener  Niederschlag  von  schwefelsaurem  Baryum  nach  der 
auf  S.  269  angegebenen  Weise  behandelt  und  bestimmt.  Das  Gewicht 
desselben,  mit  dem  Faktor  0,5828  multipliziert,  gibt  die  Menge  des  in 
2,0  g  Kalkstein  enthaltenen  schwefelsauren  Calciums. 

Beispiel.  Es  wurden  nach  Abzug  der  Filterasche  erhalten: 
0,0096  g  schwefelsaures  Baryum,  entsprechend:  0,0096  g  X  0,5828 
=  0,0056  schwefelsaurem  Calcium  in  2,0  g  Kalkstein,  mithin  in 
100  Teilen 

0,0056  X  50  =  0,28  Proz. 

Die  aus  diesem  Betrage  sich  berechnende  Menge  Calciumoxyd  muls 
demn&chst  bei  der  Bestimmung  des  kohlensauren  Calciums  unter  £.  a) 
berücksichtigt  und  in  Abzug  gebracht  werden.  Sie  ergibt  sich  durch 
Multiplikation  des  Betrages  für  schwefelsaures  Calcium  mit  dem  Faktor 
0,4116  und  stellt  sich  also  bei  obigem  Beispiel  auf  0,28  X  0,4116 
=  0,115  Proz.  Calciumoxyd. 

D.  Bestimmung  von  Eisenoxyd  und  Tonerde. 

100  ccm  (=  2,0  g  Kalkstein)  der  bei  B.  erhaltenen  Liösang  erhitzt 
man  in  einem  Becherglase  bis  fast  zum  Sieden,  fügt  tropfenweise 
Ammoniak  bis  zur  schwach  alkalischen  Reaktion  hinzu,  und  scheidet 
dadurch  Eisenoxyd  und  Tonerde  als  Hydrate  in  Form  eines  grobflockigen 
Niederschlages  aus,  welcher  je  nach  der  Menge  des  yorhandenen  Eisens 
mehr  oder  weniger  rotbraun  gefärbt  ist. 

Man  hält,  um  das  freie  Ammoniak  auszutreiben,  im  gelinden  Sieden, 
bis  dessen  Geruch  verschwunden  ist,  sodann,  während  man  die  Flüssig- 
keit fortwährend  heifs  erhält,  wird  über  ein  kleines  Filter  abfiltriert, 
der  Niederschlag  ausgewaschen,  geglüht  und  gewogen.  Nach  Abzug 
der  Filterasche  erhält  man  durch  Multiplikation  mit  50  den  Prozent- 
gehalt  an  Eisenoxyd  und  Tonerde,  welche  einer  Trennung  und  geson- 
derter Angabe  nicht  bedürfen. 

Man  mufs  das  Filtrieren  möglichst  beschleunigen,  um  nicht  gleich- 
zeitig infolge  einer  Anziehung  Yon  Kohlensäure  aus  der  Luft 
kohlensaures  Calcium  in  den  Niederschlag  zu  erhalten.  Die  aufsteigen- 
den Dämpfe  der  heilsen  Flüssigkeit  halten  den  Zutritt  der  Luft  fern. 
Man  filtriert  in  einen  mit  250-ccm-Marke  versehenen  Malskolben,  wäscht 
mit  heilsem  Wasser  bis  zum  Verschwinden  der  alkalischen  Reaktion  ans« 
füllt  nach  dem  Erkalten  bis  zur  Marke  und  mischt.  Die  Flüssigkeit 
dient  demnächst  zur  Bestimmung  von  Kalk  und  Magnesia. 
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S.    Bestimmung  des  kohlensauren  Caloiums. 

Die  am  scbneUsten  ausführbare  Methode  zur  Bestimmung  des 
Calciumkarbonats  beruht  auf  der  Ermittelung  der  im  Kalkstein  vor- 
haodenen  Kohlensäure.  Es  ist  jedoch  dabei  zu  berücksichtigen,  dals 
ud  diese  Weise  bei  einem  gleichzeitigen  Vorkommen  von  kohlensaurem 
Magnesium  (in  dolomitischen  Kalken)  nicht  nur  die  an  Calcium,  son- 
dern auch  die  an  Magnesium  gebundene  Kohlen s&ure  erhalten  wird,  die 
Berechnung  derselben  auf  Calcium  allein  daher  nicht  zulässig  ist.  In 
kn  meisten  Fällen  ist  der  Magnesiumgehalt  ein  sehr  geringer,  so  dals 
Igt  technische  Zwecke  diese  Art  der  Bestimmung  genügt;  findet  sich 
iber  eine  gröfsere  Menge  desselben,  so  mufs  der  Gehalt  an  Calcium- 
carbonat auf  andere  Weise,  nach  a),  bestimmt  werden. 

a)    Bestimmung  der  Wägung  der  ausgefällten  Calcium- 

yerbindung. 

Von  der  bei  D.  erhaltenen,  yon  dem  Eisenoxyd-  und  Tonerde- 
Biederschlage  abfiltrierten  Lösung  werden  25  ccm  (=  0,20  g  Kalkstein) 
in  ein  Becherglas  pipettiert,  mit  Essigsäure  angesäuert  und  siedend 
kils  mit  einer  Lösung  von  oxalsaurem  Ammon  versetzt,  bis  nach  er- 
leaertem  Znsatz  kein  Niederschlag  mehr  entsteht. 

Das  gefällte  oxalsaure  Calcium  wird,  noch  heils,  auf  einem  ge- 
zogenen Filter  gesammelt  (S.  267),  mit  hei[sem  Wasser  ausgewaschen 
Uid,  samt  dem  Filter,  anfänglich  im  Trichter,  dann  vorsichtig  in  das 
rur  FilterwäguDg  vorher  benutzte  Trockenglas  übertragen,  in  diesem 
bei  100^  C.  getrocknet  und  gewogen.  (Das  Filtrat  bleibt  unbenutzt 
and  kann  sofort  beseitigt  werden.) 

Erwies  sich  bei  C.  der  Kalkstein  frei  von  schwefelsaurem  Calcium, 
cder  war  die  Fällung  von  Chlorbaryum  so  schwach,  dafs  sie  vernach- 
buigt  werden  durfte,  so  kann  man  den  Wägungsbetrag  ohne  weiteres 
acf  kohlensaures  Calcium  —  und  zwar  durch  Multiplikation  mit  dem 
Faktor  0,6848  —  umrechnen;  ist  aber  Gips  in  wägbaren  Mengen  vor- 
lianden  gewesen,  so  mufs  der  Calciumgehalt  desselben  berücksichtigt 
werden. 

In  letzterem  Falle  multipliziert  man  zunächst  den  Wägungsbetrag 
mit  dem  Faktor  0,3835  und  erhält  dadurch  die  entsprechende  Menge 
Calciumoxyd,  zieht  hiervon  denjenigen  Betrag  an  Calciumoxyd  ab, 
welcher  in  der  unter  C.  gefundenen  Menge  schwefelsauren  Calciums 
vorhanden  ist,  und  rechnet  nun  erst  den  hier  verbleibenden  Rest 
durch  Multiplikation  mit  dem  Faktor  1,7857  auf  kohlensaures  Cal- 
dom  um. 

Beispiel.  25,0  ccm  Lösung  (=  0,2  g  Kalkstein)  sind  zur  Fällung 
gelangt  und  geben: 
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Glas  4- Filter  +  Niederschlag 30,397  g, 

Glas  +  Füter 30,124  g, 


Oxalsaures  Calcium  (CaC^O^  +  HjO)   .     .       0,273  g. 

0,273  X  0,3835  =  0,10471  Calciumoxyd  in  0,2  g  Kalkstein,  mit- 
hin in  100  g  :  52,350  Proz. 

Davon  die  laut  C.  an  Schwefelsäure  gebunden  gewesene  Menge  Ton 
0,115  Proz.  in  Abzug  gebracht,  bleiben  52,360  —  0,115  =  52,235  Proz. 
Calciumoxyd,  welche  als  Eohlensäuresalz  zu  berechnen  sind: 

52,235  X  1,7857  =  93,29  Proz.  kohlensaures  Calcium. 

b)    Bestimmung  aus  dem  Gewichtsverlust  nach  Austreibung 
der  Kohlensäure. 

Man  benutzt  zu  dieser  Bestimmuugsmethode  den  Fig.  110,  S.  265 
abgebildeten  und  beschriebenen  Geilsler sehen  Apparat.  Nachdem 
man  die  Aufsätze  B  und  C  abgenommen  und  das  Kölbchen  Ä,  welches 
inwendig  feucht  sein  kann,  genau  tariert  hat,  bringt  man  mittels  eines 
kleinen  Trichters  ein  angemessenes  Quantum  des  zu  untersuchenden 
Kalksteins  hinein.  Das  Gewicht  desselben  stellt  man  durch  eine  zweite 
Wägung  fest,  fügt  die  erforderliche  Menge  Wasser  hinzu  und  verfährt 
genau  nach  den  S.  265  u.  f.  gegebenen  Vorschriften.  Der  schlierslich 
ermittelte  Gewichtsverlust  entspricht  der  in  der  abgewogenen  Menge 
Kalkstein  enthalten  gewesenen  Kohlensäure  und  das  Gewicht  derselben, 
mit  dem  Faktor  2,2727  multipliziert,  ergibt  die  ihr  entsprechende 
Menge  kohlensaures  Calcium. 

Beispiel.     Es  wog:   J.  mit  Kalkstein  .     .     •     .     25,766g, 
Ä  leer 24,134  g, 

Kalkstein  =       1,632  g. 
Gewicht  des  Apparates  vor  der  Kohlensäureentwickelung  86,516  g, 
n         n  »  nach  „  „  85,837  g, 


mithin  Gewichtsverlust  =  Kohlensäure     0,679  g. 

1,632:0,679  =  100  :x, 
X  =  41,61  Proz.  Kohlensäure. 

Die  Bestimmung  des  Magnesiumoxydes  unter  F.  (S.  297)  und  die 
Berechnung  des  gefundenen  Betrages  auf  kohlensaures  Magnesium 
ergibt  dort  einen  Gehalt  von  1,13  Proz.,  worin  (1,13  X  Faktor  0,5216) 
0,59  Proz.  Kohlensäure. 

Dieser  Betrag,  von  der  oben  gefundenen  Menge  abgesetzt,  lälst: 
41,61  — 0,59  ==  41,01  Proz.  Kohlensäure,  welche  an  Calcium  gebunden 
gewesen.  Der  diesbezügliche  Umrechnungsfaktor  ist  2,2727,  der  Ge- 
halt an  kohlensaiirem  Calcium  mithin:  41,01  X  2,2727  =  93,20  ProZn 
mit  dem  Ergebnisse  nach  a)  fast  ganz  übereinstimmend. 
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Abgekftrztes  Yerlshren.  Handelt  es  sicli  bei  Untersnchung 
tsQ  KalkBtein  ntir  um  die  Bestimmung  von  kohlensaurem  Cal- 
hm  allein,  so  kann  man  nachstehendes  Verfahren  anwenden. 

Man  bringt  5,0  g  Kalk  steinpul  ver  mit  Hilfe  eines  weithalsigen 
Iriehters  in  einen  dünnwandigen  500  -  com  -  Kolben ,  löst  in  Salzsäure 
md  Salpetersäure  genau  nach  B.  und  fällt  noch  heils  in  demselben 
lolben  und,  ohne  yorher  su  filtrieren,  Eisen oxyd  und  Tonerde  nach  l). 
!He  Lösung  wird  bis  zum  völligen  Verschwinden  des  Ammoniakgerachs 
fckocht,  mit  destilliertem  Wasser  bis  fast  zur  Marke  verdünnt,  im  lose 
Gestopften  Kolben  abgekühlt,  zur  Marke  aufgefüllt  und  gemischt. 
X&n  filtriert  durch  ein  grolses,  faltiges,  bedeckt  gehaltenes  Filter  und 
üit  aus  25  ccm  des  1*  iltrats  (=  0,25  g  Kalkstein)  den  Kalk  genau 
mh  £.  a). 

Die  Behandlung  des  Niederschlags  und  die  Berechnung  auf  kohlen- 
nores  Calcium  erfolgt,  wie  dort  angegeben:  enthält  der  Kalkstein 
i^wefelsaures  Calcium ,  so  ist  in  200  ccm  des  Filtrats  (=  2,0  g  Kalk- 
ifcein)  die  Schwefelsäure  nach  C.  zu  bestimmen  und  die  ihr  zukommende 
Menge  Calciumozyd  bei  der  Berechnung  abzusetzen. 

F.    Bestimmung  der  Magnesia. 

Von  dem  bei  D.  hergestellten,  von  Eisenozyd  und  Tonerde  freien 
rntrat  werden  200  ccm  (=  1,6  g  Kalkstein)  in  einen  mit  500-ccm-Marke 
tersehenen  Kochkolben  pipettiert,  und  nach  Zusatz  von  etwas  Essig- 
^are  wird  der  Kalk  nach  E.  a)  durch  oxalsaures  Ammon  ausgefällt. 

Nach  dem  Erkalten  füllt  man  bis  zur  Marke  mit  deetUliertem 
Nasser,  mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenäfstes  Filter  in  ein 
trockenes  Gefäfs,  bringt  vom  klaren  Filtrat  mittels  der  Pipette  300  ccm 
tB  ein  grofses  Becherglas,  fügt  100  ccm  Ammoniak  hinzu  und  versetzt 
Kit  einer  Lösung  von  phosphorsaurem  Natrium.  Ein  etwa  entstan- 
dener Niederschlag  von  phosphorsaurem  Ammonmagnesium  wird  genau 
Uch  S.  269  behandelt  und  schliefslich  als  pyrophosphorsaures  Magne- 
finm  gewogen. 

Nach  den  verschiedenen  Verdünnungen  entsprechen  die  zur  Fäl- 
hng  verwendeten  300  ccm  Flüssigkeit  noch  0,96  g  des  ursprünglichen 
Kalksteines. 

Beispiel.  Nach  Abzug  der  Filterasche  verblieb  im  Platintiegel 
ÖD  Betrag  von  0,0143  g  pyrophosphorsaures  Magnesium,  welcher  nach 
Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,7575  die  entsprechende  Menge  kohlen- 
tanres  Magnesium  finden  lälst. 

0,0143   X   0,7575  =  0,010832  in  0,96  g  Kalkstein,  mithin  nach 

^m  Ansätze  : 

0,96  :  0,010832  =  100  :  ar, 

X  =  1,13  Proz.  kohlensaures  Magnesium. 
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G.    Bestimmuiig  der  Alkalien. 

Da  diese  Bestimmung  in  der  salzsauren  Lösung  des  Ealksteinä 
sehr  umständlich  und  zeitraubend,  so  führt  man  dieselbe  kürzer  und 
bequemer  mit  gebranntem  Kalk  aus  und  rechnet  das  gefundene 
Resultat  auf  ungebrannten  Kalk  zurück. 

Hat  man  nicht  Gelegenheit,  eine  grölsere  Probe  des  zu  unter- 
suchenden Materials  einem  Kalkofen,  gebrannt,  entnehmen  zu  können^ 
so  führt  man  im  Laboratorium  das  Brennen  einer  kleinen  Probe  anl 
folgende  Weise  aus.  Man  füllt  einen  sogen,  hessischen  Tiegel  von  etwa 
20  cm  Höhe,  welcher  am  Boden,  um  den  Luftdurchzug  zu  ermöglicbenj 
eine  mit  einem  grötseren,  flachen  Kalksteinbrocken  lose  zu  überdeckend^ 
Durchbohrung  von  Va  cm  Weite  hat,  mit  kleinen,  etwa  bohnengrotseii 
Stücken  Kalkstein,  und  lätst  ihn  unbedeckt  einige  Stunden  lang  in 
einem  Ofen  (ein  kleiner  sogen.  Kanonenofen  genügt  dazu),  in  Holz-j 
kohlen  eingebettet,  vollständig  durchglühen.  Der  Tiegel  muts  dabej 
auf  dem  Ofenrost  oder  auf  untergelegte  Steine  so  gestellt  werden,  dal^ 
seine  Bodenöffnung  frei  bleibt  und  mittels  derselben  ein  Luftzug  durcb 
den  Tiegel  stattfinden  kann,  welcher  die  ausgetriebene  Kohlensäur« 
fortführt. 

Man  gelangt  auch  wohl  zum  Ziele,  wenn  man  den  zu  brennenden 
Kalkstein  in  einzelnen  grötseren,  nicht  zu  dicken,  sondern  scherbenartig 
geschlagenen  Stücken  ohne  weiteres,  und  nicht  zu  kurze  Zeit  zwischen 
die  glühenden  Heizkohlen  eines  gut  ziehenden  Stubenofens  legt. 

Anhängende  Kohlenasche  ist  demnächst  zu  entfernen;  die  ge- 
brannten Stücke  müssen  in  dicht  schliefsenden  Gefäfsen  aufbewahrt 
und  so  vor  Anziehung  von  Kohlensäure  und  Feuchtigkeit  aus  der  um' 
gebenden  Luft  gesichert  werden. 

Die  Alkalien  sind,  wie  schon  im  Eingange  bemerkt,  im  Kalkstein! 
in  Form  von  Silikaten  vorhanden,  welche  durch  den  Prozefs  des  Bren^ 
nens  zerlegt  werden.  Es  entstehen  Kieselsäure  und  Ätzalkalien,  welche^ 
leicht  in  Wasser  löslich,  an  Chlor  gebunden  und  als  Cbloralkaliei^ 
bestimmt  werden.  Bei  dem  fast  gänzlichen  Zurücktreten  von  Natriam-I 
Silikaten  im  Kalkstein  kann  man,  ohne  einen  wesentlichen  Fehler  zu 
begehen,  die  ganze  Menge  der  erhaltenen  Ghloralkalien  als  Ghlorkaliam 
ansehen  und  dem  entsprechend  den  Alkaligehalt  aus  schlief  slich  als  Kali 
(Kaliumoxyd)  in  Rechnung  stellen. 

Zur  Bestimmung  desselben  verfährt  man  folgendermafsen : 

1 50,0  g  einer  guten  Durchschnittsprobe  des  gebrannten  Kalkes,  in 
kleine  Stücke  geschlagen,  übergiefst  man  in  einer  zwei  Liter  fassenden, 
trockenen  Flasche  mit  lÖOOccm  destilliertem  Wasser,  läfst  unter  öfterem 
Umschütteln  so  lange  stehen,  bis  sich  aller  Kalk  gelöscht  und  in  Wasser 
fein  zerteilt  hat,  kühlt,  wenn  erforderlich,  ab,  filtriert  durch  ein  grofses, 
unbenäfstes  Faltenfilter  und  verwendet  1000  ccm  der  Flüssigkeit 
(=  100,0  g  Ätzkalk)  zur  Bestimmung. 
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Da  in  dem  Filtrate  neben  den  Alkalien  ancli  Ätzkalk  gelöst  ist, 
fo  scheidet  man  diesen  dnrch  Einleiten  yon  Eoblensäure  in  die  vorher 
beils  gemachte  Flüssigkeit  als  kohlensaures  Calcium  ab,  filtriert  durch 
ein  kleines  Filter,  wäscht  dasselbe  mit  Wasser  nach  und  verdampft  die 
klare  Lösung  in  einer  grölseren  Porzellan  schale ,  unter  Zusatz  einiger 
Tropfen  Salzsäure  behufs  Bildung  von  Chlorkalium,  zuletzt  auf  dem 
Wasserbade  zur  Trockne.  Der  in  10  bis  15ccm  Wasser  gelöste  Rück- 
stand wird  mit  einigen  Tropfen  einer  Lösung  von  ozalsaurem  Ammon 
versetzt,  um  die  letzten  Mengen  Kalk  zu  entfernen,  hierauf  durch  ein 
kleines  Filter  in  einen  vorher  gewogenen  Porzellantiegel  filtriert,  und 
m  diesem  zur  Trockne  verdampft,  schwach  geglüht  und  gewogen.  Das 
erhaltene  Mehrgewicht  ist  die  aus  100,0  g  gebranntem  Kalk  erhaltene 
Menge  Chlorkalium,  welche  auf  ungebrannten  Kalk  zu  berechnen  ist. 

Beispiel.  Ein  zur  Analyse  gelangender  Kalkstein  enthielt  im 
getrockneten  Zustande  (s.  f.  S.): 

93,98  Proz.  kohlensaures  Calcium, 
1,14      yt  ^  Magnesium, 

4,88      „      andere  Substanzen, 

100,00  Proz. 

Diese  93,98  Teile  kohlensaures  Calcium  geben,  mit  dem  Faktor 
0.56OO  multipliziert,  93,98  X  0,5600  =  52,63  Proz.  Ätzkalk  und  die 
1J4  Proz.  kohlensaures  Magnesium,  mit  dem  Faktor  0,4784  multi- 
pliziert: 0,54  Magnesiumoxyd,  welche  mit  den  bei  dem  Brennen  im 
wesentlichen  quantitativ  unverändert  gebliebenen  4,88  Proz.  fremden 
Stoffen  zusammen  58,05  Proz.  gebrannten  Kalk  liefern.  100,0  g  des 
letzteren  gaben,  nach  obiger  Methode  behandelt,  0,0950  g  Chlorkalium, 
mithin  58,05  g  (=  100g  ungebrannter  Kalk): 
100,0  :  0,095  =  58,05  :  x, 
X  =  0,055  Proz.  Chlorkalium. 

Durch  Multiplikation  dieser  Zahl  endlich  mit  dem  Faktor  0,6320 
erhält  man  die  ihr  entsprechende  Menge  Kali  (Kaliumoxyd): 
0,055  X  0,6320  =  0,035  Proz.  Kali. 

Man  kann  selbstverständlich  diese  Zahl  nicht  in  die  prozentische 
flLafstellang  der  übrigen  Bestandteile  des  untersuchten  Kalksteins  mit 
lineinrechnen,  denn  das  Kali  ist  nicht  in  der  oben  angegebenen  Form, 
londem  als  Silikat  vorhanden,  —  man  gibt  deshalb  die  Zahl,  neben 
äner  angemessenen  Erklärung  der  analytischen  Zusammenstellung 
sondert  hinzu. 

Das  im  vorstehenden  gewählte  Beispiel  hat  folgende  Werte  für  die 
ufttrockene  Substanz  ergeben:  0,28  Proz.  schwefelsaures  Calcium, 
)3,29  Proz.  kohlensaures  Calcium  [unter  £.  a)  gefunden],  1,13  Proz. 
rohlensaures  Magnesium,  daneben  seien  ermittelt :  0,74  Proz.  Eisenoxyd 
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und  Tonerde,  3,65  Proz.  in  Salzsäure  UnlöBÜches  (Sand  und  Ton)  i 
0,73  Proz.  Feuchtigkeit  (entsprechend  99,27  Proz,  wasserfre 
Substanz). 

Zur  Umrechnung  auf  letztere  ist  anzusetzen: 
99,27  :  93,29  =  100  :  x, 
X  =  93,98  Proz.  kohlensaures  Calcium, 
und  in  gleicher  Weise  bei  allen  übrigen  Werten. 

Die  so  gewonnenen  Resultate  würden  alsdann  etwa  in  folgen 
Weise  zusammenzustellen  sein: 

„Der  untersuchte  Kalkstein  enthält  im  wasserfreien  Zustande  j 
120®  C.  getrocknet) 

93,98  Proz.  kohlensaures  Calcium, 
1,14       „      kohlensaures  Magnesium, 
0,75       „      Eisenoxyd  und  Tonerde, 
0,28       „      schwefelsaures  Calcium, 
3,68       „      in  Salzsäure  unlöslich  (Sand  und  Ton), 
0,17       „      Rest  (Alkalisilikate  u.  s.  w.), 

100,00  Proz. 

Aus  100  Teilen  desselben  sind  durch  das  Brennen  und  Löse] 
0,035  Proz.  Kali  löslich  geworden. 

Der  Feuchtigkeitsgehalt  des  ungetrockneten  Kalksteins  betj 
0,73  Proz." 


V. 
Scheidekalk. 

(Gebrannter   Kalk.     Atzkalk.) 


Wenn  die  chemische  Zusammensetzung  des  zur  Darstellung  des 
dieidekalks  benutzten  Kalksteins  bekannt  ist,  so  lätst  sich  daraus  die 
bammensetzimg  des  gebrannten  Kalks  mit  genügender  Sicherheit 
k^hDen.  Da  die  Analyse  von  Kalkstein  bei  weitem  einfacher  und 
fe  Beschaffung  richtiger  Durchschnittsmuster  yiel  leichter  ist  wie 
JRm  Scheidekalk,  der  durch  Anziehung  von  Feuchtigkeit  und  Kohlen- 
Inre  aus  der  Luft  sich  fortwährend  verändert,  so  ist  diese  Art  der 
krechnung  einer  direkten  Untersuchung  immer  vorzuziehen.  100  Tle. 
tftlbtein  geben  so  viel  gebrannten  Kalk,  als  nach  Abzug  der  Kohlen- 
^  vom  Gesamtgewichte  des  untersuchten  trockenen  Kalksteins 
feig  bleibt 

Ist  jedoch  eine  solche  Berechnung  untunlich  und  somit  die  Unter- 
vchaDg  des  gebrannten  Kalks  geboten,  so  erstreckt  sie  sich  neben  der 
Bestimmung  des  Ealkgehaltes  auf  den  Gehalt  an  Ätzkali,  Kieselsäure 
iDd  Sand,  Eisenoxjd  und  Tonerde,  Magnesia  und  schwefelsaurem 
Ueium  oder  Grips.  Gewöhnlich  enthält  der  gebrannte  Kalk,  wenn  er 
Beht  ganz  gut  verschlossen  aufbewahrt  wurde,  auch  etwas  Wasser, 
tod  zwar  in  chemischer  Verbindung,  als  Hydratwasser;  in  schlecht 
t^branntem  oder  lange  gelagertem  Kalk  kann  eine  Bestimmung  der 
Ittin  verbliebenen  oder  aufs  neue  aus  der  umgebenden  Luft  angezoge- 
Mn  Kohlensäure  notwendig  werden. 

Wird  gebrannter  Kalk  mit  Wasser  besprengt,  so  verbindet  sich 
1*8  Calciumoxyd  unter  starker  Ent Wickelung  von  Wärme  chemisch 
ut  Wasser  zu  Calciumoxydhydrat  oder  Calciumhydroxyd.  Diese  Um- 
randluog  wird  das  Löschen  des  Kalks  genannt.  Der  Kalk  zerfällt 
ta feinpulverigem,  trockenem,  gelöschtem  Kalk.  Derselbe  enthält  je 
^h  seiner  Reinheit  etwa  75  Proz.  Calciumoxyd.  Mit  Wasser  reich- 
uh  Übergossen,  gibt  gebrannter  Kalk  unter  heftigem  Kochen  und 
Spritzen  den  sogen.  Kalkbrei,  der  das  Hydrat  in  feinster  Zerteilung 


302  Bcbeidekalk. 

enthält  und  um  so  zäher  und  „fetter*'  ist,  je  reiner  der  Kalk  « 
Unreiner,  mit  fremden  Beimengungen  stark  versehener  Ealk  gibt  eii 
„mageren^  Ealkbrei.  Verdünnt  man  Ealkbrei  mit  Wasser,  so  erh 
man  Kalkmilch. 

Das  Calciumhydrat,  Ca(0H)2,  ist  in  Wasser  wenig  löslich,  i 
zwar  weniger  löslich  in  heilsem  Wasser,  als  in  kaltem,  daher  trübt  a 
seine  kalt  bereitete  Losung,  welche  Kalkwasser  genannt  wird,  b^ 
Erhitzen  infolge  der 'Ausscheidung  von  Hydrat.  1  TL  Kalk  (CaO)  : 
darf  zu  seiner  Lösung  776  Tle.  Wasser  von  15,00  C.  und  1482  T 
Wasser  von  80^0.^).  Das  Kalkwasser  reagiert  stark  alkalisch  x 
besitzt  einen  schrumpfenden  Geschmack. 

Man  versichert  sich  vor  der  Untersuchung,  ob  der  Kalk  gut 
brannt  ist.     Mit  Wasser  reichlich  übergössen,  mufs  er  sich  in  ku^ 
Zeit  zu  einem  gleichmälsig  feinen  Brei,  in  welchem  keine  harten  Stüj 
zurückbleiben  dürfen,  löschen. 

Ein  zu  schwach  oder  nur  zum  Teil  gebrannter  Kalk  löscht  s 
unvollständig  und  hinterläfst  Stücke  von  kohlensaurem  Calciom,  welcj 
mit  Salzsäure  befeuchtet,  aufbrausen;  ein  zu  stark  gebrannter  (gea 
terter)  oder  zu  viel  Kieselsäure  oder  deren  Verbindungen  enthalten| 
Kalk  löscht  sich  sehr  langsam,  nur  teilweise  oder  gar  nicht,  und  | 
dabei  zurückbleibenden  Stücke  brausen  nicht  mit  Salzsäure.  ^ 
nennt  ihn  in  diesem  Zustande  „todt  gebrannt''  -). 

Zum  Zwecke  der  Untersuchung  wird  ein  gutes  Durchscbnittsmu^ 
in  einer  Reibschale  zu  feinem  Pulver  zerrieben.  Um  dasselbe  vor  j 
Einwirkung  der  atmosphärischen  Luft,  vor  Anziehung  von  Kohlensä^ 
und  Wasser  zu  schützen,  muTs  es  in  einem  sehr  gut  verschlosseij 
Glase  aufbewahrt  werden.  Aus  demselben  Grunde  werden  die  einzell 
Wägungen  tunlichst  beschleunigt. 

A.    Bestimmung  des  Hydratwassers. 

In  einem  vorher  ausgeglühten  und  gewogenen  Porzellan-  o( 
Platintiegel  wägt  man  3  bis  4  g  Kalkpulver  ab,  erhitzt  etwa  10  Minu< 
lang  über  einer  Flamme  zum  Glühen,  läfst  im  Exsikkator  erkalten  q 
wägt  wieder. 

Der  Tiegel  ist  bedeckt,  also  mit  aufgelegtem  Deckel  zu  erhitz! 
anderenfalls  kann  das  Kalkpulver  leicht  Kohlensäure  aus  den  V< 
brennungsgasen  aufnehmen  und  sich  teilweise  in  Karbonat  umwände 

Der  Unterschied  im  Gewichte  vor  und  nach  dem  Glühen  entspri< 
dem  vorhanden  gewesenen  Hydratwasser,  dessen  Menge  auf  100  % 
berechnet  wird. 


0  Herzfeld,  Zeitschrift  1897,  S.  817. 
*)  Derselbe,  Zeitschrift  1896,  8.  507. 
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B.    Bestinunung  von  Kieselsäure  und  SancL 

5,0  g  Ealkpulver  rührt  man  in  einer  Porzellanschale  mit  30  bis 
^](xm  Wasser  an,  fügt  so  viel  Salzsäure  hinzu,  dals  eine  klare  Lösung 
tttsteht,  dampft  dieselbe  zunächst  auf  dem  Wasserbade  so  weit  wie 
fe^lich  ein  und  bringt  alsdann  den  infolge  der  anwesenden  Kieselsäure 
(lUertartig  werdenden  Rückstand  im  Trockenschranke  bei  llO^C.  unter 
iidgem  Umrühren  und  Zerteilen  der  entstandenen  Klümpchen  zur 
Ni-iigen  Trocknis.  Es  dürfen  schliefslich  keine  sauren  Dämpfe  mehr , 
btweichen.  Die  aus  den  vorhandenen  Silikaten  durch  das  Brennen 
b  Kalksteins  frei  und  in  Wasser  löslich  gewordene  Kieselsäure  wird 
krch  diese  Behandlung  wieder  unlöslich.  Der  Inhalt  der  Schale  wird 
kch  dem  Erkalten  reichlich  mit  Salzsäure  durchfeuchtet,  nach  halb- 
tdodigem  Stehen  mit  etwa  100  ccm  kochendem  Wasser  übergössen  und 
biert.  Das  Filtrat  wird  zu  weiteren  Bestimmungen  zurückgestellt,  der 
Bf  dem  Filter  yerbleibende ,  aus  Kieselsäure  und  Sand  bestehende 
tfiekstand  sorgfältig  ausgewaschen,  getrocknet,  geglüht  und  gewogen. 
Will  man  die  Kieselsäure  gesondert  angeben,  so  bringt  man  den 
kn  gewogenen  Glührückstand  verlustlos  in  eine  Porzellanschale,  über- 
Mst  ihn   mit    mälsig   konzentrierter,  reiner  Kalilauge    und    erhitzt 

igere  Zeit  auf  kochendem  Wasserbade.    Während  die  ausgeschiedene 
iesekäure  ein  in  Wasser  lösliches  kieselsaures  Kalium  bildet,  bleibt  der 

nd  angelöBt  zurück;  man  verdünnt  die  Lösung  mit  heilsem  Wasser, 
Itnert,  wäscht  aus,  trocknet,  glüht  und  wägt    Die  Differenz  zwischen 
^<ien  Wägungsresultaten  ist  gleich  dem  Gre wicht  der  Kieselsäure. 
Beispiel.     5,0  g  Ätzkalk  wurden  gelöst. 

Tiegel  mit  Kieselsäure  und  Sand .     22,546  g, 
Tiegel  (und  Filterasche) ....     22,245  g, 

Kieselsäure  und  Sand  .     .       0,301  g. 
Nach  der  Behandlung  des  Rückstandes  mit  Kalilauge: 

Tiegel  mit  Sand 22,318  g, 

Tiegel  (und  Filterasche)      .     .  _. 22,245  g, 

Sand 0,073  g. 

Mithin 0,301g, 

_~^     0,073  g^ 

Kieselsäure 0,228  g. 

5,0  :  0,228  =  100  :  x, 
X  =  4,56  Proz.  Kieselsäure; 

5,0  :  0,073  =  100  :  x, 
X  =  1,46  Proz.  Sand. 
Das  anfänglich  erhaltene  salzsaure  Filtrat  nebst  dem  Auswasch- 
Nasser  verdünnt  man  auf  250  ccm  {•=  5,0  g  Scheidekalk)  und  verwendet 
■leselben  zu  den  nachstehenden  Bestimmungen. 
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C.  Bestimmung  des  sohwefelsaiiren  Calciums. 

Mit  100  ccm  des  bei  B.  erhaltenen  Filtrats  (entsprechend  2,0 
Scheidekalk)  verfährt  man,  wie  bei  IV.  (Kalkstein)  C.  (S.  294)  angegeb 

D.  Bestimmung  von  Eisenoxyd  und  Tonerde. 

Man  mitst  100  ccm  der  bei  B.  erhaltenen  Flüssigkeit  ab  (=  2^ 
Scheidekalk),  und  verfährt  genau,  wie  unter  IV.  (Kalkstein)  D.  (S.  2| 
angegeben. 

Filtrat  und  Waschwässer  vereinigt  man  in  einem  250-ccm-Koll] 
läfst  erkalten,  füllt  mit  destilliertem  Wasser  bis  zur  Marke  auf  i 
mischt.  Die  Flüssigkeit  dient  zur  Bestimmung  von  Kalk  und  Magna 
wie  nachstehend  unter  K  a)  und  F.  angegeben. 

E.    Bestimmung  des  Calciumoxyds.  • 

a)    Gewichtsaualytische   Bestimmung. 

Von  der  bei  D.  erhaltenen  Flüssigkeit  mifst  man  mit  einer  PipJ 
25,0  ccm  {■=  0,2  g  Scheidekalk)  in  ein  Becherglas  ab  und  fällt  i 
Kalk,  wie  unter  E.  a)  auf  S.  295  beschrieben,  nach  Zusatz  von  £s^ 
säure,  siedend  heifs  mittels  oxalsaurem  Ammoniak.  Die  Weiterbeha 
lung  des  erhaltenen  Niederschlages,  sowie  die  Berechnung  erfolgt  gei 
nach  den  dort  gegebenen  Vorschriften. 

Durch  Multiplikation  der  für  oxalsaures  Calcium  erhaltenen  Z 
mit  dem  Faktor  0,3835  erhält  man  den  Gesamtgehalt  an  Calciumox 

Beispiel.      Glas  mit  Filter  und  Inhalt     31,5936  g, 
Glas  mit  Filter    ....     30,1530  g, 

Oxalsaures  Calcium  .       0,4406  g.  j 

0,4406  X  0,3835  =  0,16897  g  Calciumoxyd  in  0,2  g  angewandt 
Substanz  ergibt  nach  dem  Ansatz: 

0,2  :  0,16897  =  100  :  X, 
X  =  84,48  Proz.  Calciumoxyd  (Ätzkalk). 

Auch  hier  mufs,  falls  Gips  vorhanden,  der  Gehalt  desselben 
Calciumoxyd  von  dem  so  erhaltenen  Betrage  nach  E.  a),  S.  295, 
Abzug  gebracht  werden. 

b)    Matsanalytische  Bestimmung. 

Man  wägt  auf  dem  Tarierblech  2,80  g  Kalkpulver  ab,  bringt  dt 
selbe  ohne  Verlust  in  eine  geräumige  Porzellanschale,  setzt  zunäcl 
150  ccm  Wasser,  sodann  mittels  einer  Pipette  100  ccm  Normalsalzsäi] 
hinzu  und  erhitzt  die  Flüssigkeit  bis  zum  lebhaften  Kochen.    Nach  d^ 
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Irkalten  fügt  man  einige  Tropfen  Phenolphtaleinlösung  hinzu  und  er- 
littdt  die  Meuge  der  noch  freien,  nicht  an  Kalk  gebundenen  Saure 
keh  Titration  mit  Normalnatronlauge  bis  zum  Eintritt  der  roten 
FlrboDg.  1000  ccm  Normalsäure^)  sind  gleichwertig  mit  28,00  g 
lildüiüoxyd;  es  würden  mithin  2,80  g  eiues  100-prozentigen  (chemisch 
Kben)  Ätzkalks  genau  100  ccm  Normalsäure  zur  Neutralisation  be- 
türfen,  wahrend  die  gleiche  Menge  eines  -unreinen,  mithin  geringer- 
rozentigen  Ätzkalks  naturgemäls  eine  geringere  Menge  Normalsäure  zur 
katralisation  beansprucht.  So  würde  z.  B.  nach  Zusatz  von  100  ccm 
(ormalsäure  zu  2,80  g  eines  Scheidekalks  von  80  Proz.  Calciumoxyd 
Bf  80  ccm  Säure  gebunden  werden,  20  ccm  derselben  aber  frei  bleiben 
bd  demgemäls  beim  Zurücktitrieren  mit  Normallauge  20  ccm  derselben 
iryölligen  Neutralisation  erfordern. 

Man  hat  also  nur  nötig,  bei  Anwendung  der  oben  vorgeschriebenen 
bgen  (2,80  g  Kalkpulver  und  100  ccm  Normalsäure)  die  Anzahl  der 
erbrauchten  Kubikzentimeter  Normallauge  von  100  abzuziehen,  um 
tfort  den  Prozentgehalt  der  untersuchten  Substanz  an  Calciumoxyd 
i  erfahren.  Die  etwa  vorhandenen  Mengen  von  kohlensaurem  Cal- 
>Bm,  Ätzalkali  und  Magnesia  sind  allerdings  in  dieser  Zahl  mit  ein- 
fpiSitn  und  beeinträchtigen,  wenn  in  erheblicher  Menge  zugegen, 
Bsentsprecbend  die  Richtigkeit  des  erhaltenen  Resultates. 

I'ür  praktische  Zwecke  wird  die  Methode  wegen  der  Schnelligkeit 
irer  Ausführung  vor  der  Fällungsanalyse  unter  a)  den  Vorzug  ver- 
isnen,  sobald  es- sich  um  Kalke  handelt,  die,  wie  es  gewöhnlich  der 
lU  ist,  an  den  erwähnten  Beimengungen  arm  sind. 
I  Beispiel.  2,80  g  Kalkpulver,  mit  100  ccm  Normal  Salzsäure  und 
|W  ccm  Wasser  gekocht,  erfordern  nach  der  Abkühlung  noch  13,5  ccm 
wnualnatronlauge  bis  zur  Neutralisation. 

Der  untersuchte  Scheidekalk  hat  mithin  Gesamtalkalität,  in  Kalk 
^gedrückt,  oder  einen  ungefähren  Gehalt  von  100— 13,5  =  86,5  Proz. 

ilciumoxyd  ä). 

1^ . 

0  Siehe  über  ,Normalaäure"  unter  dem  Abschnitt  „Soda". 

*)  Uerzf  eld  hat  diese  marsanalytische  Methode  zu  einem  „einfachen 
•d  zweckmäfsigen  Verfahren"  benutzt,  „welches  mit  grofser  Leichtigkeit  die 
»üchbarkeit  des  Kalks,  wenn  auch  nur  oberflächlich,  zu  prüfen  gestattet" 
Whrift  1896,  ö.  501).  Er  läfst  zwei  gleich  hergestellte  Lösungen  titrieren, 
u<ieiQ  man  einmal  Methylorange  und  das  zweite  Mal  Fhenolphtalein  als 
k^ikator  anwendet;  bei  Fhenolphtalein  findet  man  auf  diese  Weise  nur  den 
i^kalk  und  die  vorhandene,  meist  geringe  Menge  Magnesia.  Wendet  man 
iD?egen  Methylorange  an,  so  findet  man  neben  diesen  Basen  auch  Eisenoxyd 
^  Tonerde,  also  bedeutend  höhere  Werte  für  die  Gesamtalkalität  in  Kalk 
"^gedrückt.  Je  gröfser  die  Differenz  zwischen  den  beiden  Alkalitätszahlen 
lit  Methylorange  und  Fhenolphtalein  für  denselben  Kalk  ist,  desto  unreiner 
Merselbe;  fallen  beide  Zahlen  ganz  oder  nahezu  gleich  aus,  so  ist  dies 
^g^^en  ein  Zeichen,  dafs  der  gebrannte  Kalkstein  wenig  oder  kein  lösliches 
*en  oder  Tonerde  enthält*.  Bei  Ausführung  dieses  Verfahrens  können  die 
Wer  E.  a)  gegebenen  Vorschriften  befolgt  werden, 
yrfthling,  AnleituBg.  20 
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c)    Ar&ometrische  Bestimmang. 

Für  gewisse  Fabrikzwecke  hinreichend  genau  l&tst  sich  der  ( 
halt  an  Ätzkalk  in  einer  Kalkmilch  durch  einfache  Spindeli 
bestimmen.  Blattner  >)  hat  die  nachstehende  Tabelle  berechnet,  wel 
nach  den  Angaben  eines  Aräometers  von  Beaume  den  E&ikgehalt  ei 
aus  gewöhnlichem,  nicht  gar  zu  unreinem  Kalk  dargestellten  Kalkm: 
ohne  weitere  Rechnung  ersehen  lälst. 

Bei  Bestimmung  des  Volumgewichtes  durch  Aräometer  8chr< 
Blattner  für  konzentriertere  Kalkmilch  folgendes  Verfahren  ^ 
„Man  senkt  das  Aräometer  in  die  in  einem  nicht  zu  engen  Zylin 
befindliche  Kalkmilch  und  beginnt  den  Zylinder  langsam  auf  dem  Tis 
zu  drehen,  so  dats  er  fortwährend  schwache  Erschütterungen  er]ei< 
Sobald  das  Aräometer  nicht  mehr  sinkt,  liest  man  ab.  Man  kana 
mittels  einer  in  Zehntelgrade  geteilten  Spindel  das  spezifische  Gewi 
bis  auf  0,1  bis  0,3^  Be.  dem  durch  direktes  Wägen  gefundenen 
nähern.  Bringt  man  einfach  das  Aräometer  in  die  dicke  Kalkmilch, 
bleibt  es  stecken,  wo  man  will,  und  man  kann  ebensowohl  23^  als  l 
ablesen.  Bei  dünner  Kalkmilch  ist  die  gleiche  Behandlung  nicht  o 
wendig,  vielmehr  ist  schnell  abzulesen,  weil  sonst  wegen  Absetzen  < 
Kalks  ein  zu  niedriger  Grad  gefunden  wird.^ 


Tabelle  XIII. 
Über  den  Gehalt  der  Kalkmilch^an  Ätzkalk  (Temp.  15® C) 


'S  2 

Spezi- 

Baum- 

Gewichts- 

VW 

Spezi- 

Raum- 

Gewich 

1s 

fiHches 

prozeDte 

prozente 

Is 

fisches 

prozente 

prozenl 

pq 

Gewicht 

CaO 

CaO 

PQ 

Gewicht 

CaO 

CaO 

1 

1     1,007 

0,75 

0,74 

16 

1,125 

15,90 

14,  lö 

2 

!     1,014 

1,65 

1,64 

17 

;     1,134 

17,00 

15,00 

3 

1,022 

2,60 

2.54 

18 

1,142 

18,10 

15,S-^ 

4 

1,029 

3,60 

3,50 

19 

1,152 

19,30 

16,7.=- 

5 

'     1,037 

4,60 

4,43 

20 

'     1,162 

20^^ 

17.7-2 

6 

1,045 

5,60 

5,36 

21 

1,171 

21,80 

iS.r?! 

7 

1,052 

6,50 

6,18 

22 

1,180 

22,90 

19,40 

8 

1,060 

7,50 

7,08 

23 

1,190 

24,20 

20,34 

9 

1,067 

8,40 

7,87 

24 

1,200 

25,50 

21,20 

10 

1,075 

9,40 

8,74 

25 

1,210 

26,80 

2-.lc> 

11 

1,083 

10,40 

9,60 

26 

1,220 

28,10 

':3,03 

12 

1,091 

11,50 

10,54 

27 

-    1,231 

29,50 

23,9»'. 

13 

1,100 

12,60 

11,45 

28 

1,241 

30,90 

24.9<> 

14 

1,108 

13,70 

12,35 

29 

1     1,252 

32,40 

2h. ^1 

15 

1,116 

14,80 

13,26 

30 

1,263 

33,90 

l'r>.*4 

M  Dingl.  polyt.  Journ.  250,  464. 
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F.  Bestimmung  der  Magnesia. 

Man  milst  200  ccm  (=  1,6  g  Scheidekalk)  des  bei  D.  erhaltenen 
lütrats  mittels  Pipette  ab  und  verfährt  zur  F&llung  der  Magnesia 
fenau  nach  der  Vorschrift  unter  IV.  F.  (S.  297).  Den  Betrag  des  als 
^phosphorsaures  Magnesium  gewogenen  Niederschlages  multipliziert 
kin  mit  dem  Faktor  0,3624,  erhält  dadurch  den  Betrag  des  in  0,96  g 
l^teidekalk  enthalten  gewesenen  Magnesiumoxydes  und  berechnet 
Ihraas  in  bekannter  Weise  den  Prozentgehalt '). 

G.  Bestimmung  der  Alkalien. 
Siehe  nnter  IV.  G.  (S.  298). 

H.    Bestimmung  der  Kohlensäure. 

Hat  sich  bei  der  qualitativen  Vorprüfung  ein  Geh  alt  an  kohlen- 
linreiD  Calcium  im  Scheidekalk  herausgestellt,  so  bestimmt  man  die 
khlensäure- mittels  des  G ei f sie r sehen  Apparates  (Fig.  110,  S.  265). 
|(an  verwendet  2  bis  3g  Kalkpulver,  lälst  nach  dem  Wasserzusatz 
kid  dem  dadurch  erfolgenden  Erwärmen  völlig  erkalten  und  setzt  den 
Apparat  erst  dann  zusammen.  Die  Bestimmung  führt  man  genau  nach 
hl  dort  gegebenen  Vorschriften  aus. 

*)   Far  eine    ^schneller   auszufahrende  Bestimmung   der    Magnesia 
M  <ier  Kalksteinanalyse"  gibt  Herzfeld  (Zeitschrift  1896,  S.  284)  nach- 
itehende  Vorschrift: 
fS)  Qualitative  Bestimmung  der  Magnesia  im   Kalkstein.     Etwa  0,5  g  des 
gebrannten  Kalksteins  werden  in  einer  kleinen  Porzellanschale  in  kon- 
zentrierter Salzsäure  gelöst,   darauf  zur  Kieselsäureabscheidung   unter 
Umschwenken  über  freier  Flamme  zum  Trocknen  verdampft,  mit  einigen 
Tropfen    Salzsäure  aufgenommen,   mit    Wasser   auf  etwa  10  ccm   ver- 
dünnt,   unter   Zusatz   einiger   Tropfen   Salpetersäure   aufgekocht,   und 
darauf   so  viel  präzipitierter  kohlensaurer  Kalk  zugegeben,  dafa  etwa 
eine  Messerspitze  davon  ungelöst  bleibt.     Darauf  wird   aufgekocht,  in 
ein  Beagenzglas  filtriert,   klares   Kalkwasaer  zum   Filtrat  gegeben,  bis 
das  Gläschen   nahezu  angefüllt  ist,  mit  einem  Kautschukstopfen  ver- 
schlossen   und   durchgeschüttelt.     Ist   viel  Magnesia  zugegen,  so  stellt 
sich  sofort,   bei  Anwesenheit  geringer  Mengen  nach  einigen  Minuten, 
ein  Niederschlag  ein. 
b)  Quantitative  Methode  der  Magnesiutnbestimmung  im  Kalkstein. 

Es  Avird  eine  abgewogene  Menge  Substanz  verwendet  und  zunächst 
wie  hei  der  qualitativen  Methode  verfahren.  Das  Filtrat  von  Eisen- 
oxyd und  Tonerde  versetzt  man  in  einem  passenden  Gefäfs  mit  über- 
schüssigem Kalkwasser.  Man  füllt  das  GefäfA  bis  an  den  Rand  und 
verschliefst  es  gleichfalls  dicht,  schüttelt  um,  filtriert  nach  einiger  Zeit 
den  Niederschlag  ab  oder  läfst  ihn  sich  absetzen,  dekantiert  und  wäscht 
einmal  mit  Wasser  durch  Dekantieren  nach,  löst  den  Niederschlag  in 
wenig  Salzsäure,  neutralisiert,  fällt  Spuren  von  Kalk  als  Oxalat  und 
im  Filtrat  in  bekannter  Weise  die  Magnesia,  um  sie  alsdann  als  Pyro- 
phosphat  zu  wägen.  *" 

20* 
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Ist,  was  bei  richtig  und  frisch  gebranntem  Kalk  sehr  selten  ^ 
kommen  wird,  der  Gehalt  an  Kohlensäure  ein  so  erheblicher,  dat.< 
in  der  Aufstellung  der  Resultate  berücksichtigt  werden  muls,  so  recl 
man  ihn  zunächst  mittels  des  Faktors  2,2727  auf  kohlensaures  Calc 
um.  Yon  der  so  erhaltenen  Zahl  bringt  man  das  Gewicht  der  Eoh 
säure  in  Abzug  und  erhält  als  Rest  denjenigen  Betrag  an  Calciumo: 
welcher  in  Form  von  Karbonat  zugegen  war,  und  somit  von  dem  ui 
£.  a)  ermittelten  Ätzkalkgehalt  abzusetzen  ist,  da  die  dort  gefunde 
Zahlen  dem  Gesamtkalkgehalt  entsprechen. 

Beispiel.  2,5  g  Kalkpulver  sind  im  Kohlensäureapparat  zers 
worden. 

Apparat  vor  der  Gasen t Wickelung    .     .     90,527  g, 
«        nach  „  „       ^_      .     .     90,507  g, 

Kohlensäure    .     .        0,020  g. 
2,5  :  0,020  =  100  :  a-, 
X  =  0,80  Proz.  Kohlensäure, 
woraus  sich: 

0,8  X  2,2727  =  1,818  Proz.  kohlensaures  Calcium 
berechnen.     Diesem  Gehalt  entspricht 

1,818  —  0,80  ==  1,018  g  Calciumoxyd, 
welches  von  der  oben  nach  £.  a)  (S.  304)  ermittelten  Menge  des  i 
samtkalks  abzusetzen  ist,  wonach  schlietslich 

84,48 
—    1,02 

83,46  Proz.  Calciumoxyd  oder  Ätzkalk 
in  dem  untersuchten  Scheidekalk  verbleiben. 

Die  nach  den  beschriebenen  Methoden  erhaltenen  Zahlenwei 
stellt  man  in  folgender  Weise  zusammen: 

„Der  untersuchte  Scheidekalk  enthielt: 

83,46  Proz.  Calciumoxyd  (Ätzkalk), 


4,56 

n 

Kieselsäure, 

1,46 

T» 

Sand, 

2,11 

n 

Eisenoxyd  und  Tonerde, 

2,22 

n 

Magnesia, 

0,62 

n 

schwefelsaures  Calcium  (Gips), 

0,11 

n 

Kaliumoxyd  (Ätzkali), 

1,82 

v 

kohlensaures  Calcium, 

3,54 

n 

Hydratwasser, 

0,10 

7) 

Rest  und  Verlust, 

100,00  Proz 

u 

VI. 

Stronüanit  und 
strontiumlialtige  Fabrikationsprodukte. 


1.     Strontianit. 

Von  den  verschiedenen  Verfahren  zur  Entzuckerung  der  Melassen 
iit  dasjenige,  welches  an  Stelle  des  früher  ausschlielslich  henutzten 
lalkes  die  entsprechende  StrontiumTerbindung  setzte,  in  grötstem 
Ciufange  zur  Anwendung  gekommen. 

Infolgedessen  ist  die  chemische  Untersuchung  des  Rohmaterials, 
^  kohlensauren  Strontiums,  sowie  einer  Reihe  strontiumhaltiger 
Zwischen-  und  Abfallprodukte  denjenigen  Aufgaben  hinzugetreten, 
velche  dem  mit  der  chemischen  Betriebskontrolle  beauftragten  Beamten 
BBablässig  zufällt,  und  es  ist  somit  die  eingehende  Betrachtung  der 
^zöglichen  Untersuchungsmethoden  auch  an  dieser  Stelle  geboten. 

Das  Strontium,  ein  dem  Calcium  und  dem  Baryum  nahe  ver* 
'^ndtes  und  in  seinem  chemischen  Verhalten  sehr  ähnliches  Metall, 
fiüdet  sich  in  der  Natur  hauptsächlich  an  Schwefelsäure  und  an  Kohlen- 
saure gebunden ,  kristallisiert  oder  derb  kristallinisch,  und  meist  mit 
<ieü  entsprechenden  Baryum-  und  Calcium  Verbindungen  gemeinschaft- 
Ück,  auf  Gängen  und  in  Gebirgsspalten. 

Das  natüi'lich  vorkommende  schwefelsaure  Strontium  führt  den 
mineralogischen  Namen  Cölestin,  das  kohlensaure  Strontium  wird 
Strontianit^)  genannt.  Nur  der  letztere  ist  für  die  Zwecke  der 
Zuckerfabrikation  ohne  weiteres  verwendbar,  der  Cölestin  bedarf  zu 
•fiiner  Nutzbarmachung  einer  nicht  leicht  zu  bewerkstelligenden  Um- 
setzung in  die  Kohlensäureverbindung. 


^)  Der  Cölestin  hat  seinen  Namen  von  der  „himmel" -blauen  Färbung 
^^  an  der  Domburg  bei  Jena  vorkommenden  Varietät,  der  Strontianit  den 
»einen  von  dem  in  Argyleahire  in  England  belegenen  Bergdorfe  Strontian, 
*«ni  ewten  Fundorte  des  Minerals. 
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Der  Strontianit,  ein  weitses,  gelbliches  oder  grünliches,  festei 
und  schweres  Mineral,  vom  spezifischen  Gewicht  3,4  bis  3,7,  wird  nacl 
seinem  Gehalt  an  kohlensaurem  Strontium  bewertet;  die  anhängende!] 
fremden  Gesteinsmassen,  der  Kalkspat,  namentlich  aber  der  häufig  ii 
den  Strontianitgängen  auftretende  Schwefelkies,  welcher  die  späten 
Verwendung  beeinträchtigt,  müssen  für  die  hier  in  Betracht  kommende 
Verwendung  tunlichst  vorher  ausgeschieden  werden. 

Der  Gehalt  an  kohlensaurem  Strontium  im  Strontianit  schwauki 
von  70  bis  90  Proz.,  die  durchschnittliche  Zusammensetzung  des  Mine- 
rals, wie  es  von  den  Gruben  als  „Stückerz""  an  die  Fabriken  geliefert 
wird,  stellt  sich  etwa  auf: 

84,0  Proz.  kohlensaures  Strontium, 
11,5      „      kohlensaures  Calcium, 
3,5      „      in  Säure  Unlösliches, 
1,0      „      Eisenoxyd  und  Tonerde, 

100,0  Proz. 
Bei  sehr  starkem  Erhitzen  oder  Brennen  entlälst  das  Strontium- 
karbonat seine  Kohlensäure  vollständig,  wenn  auch  schwieriger,  wie 
der  Kalkstein,  und  es  bleibt  ein  grauweifses,  poröses  Strontium oxyd 
zurück,  Strontian  oder  Strontianerde  genannt,  welches,  mit  Wasser  zu« 
samm engebracht,  ein  leicht  lösliches  Strontiumhydrat  oder  Stron^ 
tiumhydroxyd  bildet.  Aus  heifs  gesättigten  Lösungen  kristallisiert 
dasselbe  mit  8  Molekülen  Kristallwasser  aus  und  hat  demnach  die 
Formel  Sr(OH)j  +  SH^O.  Die  Kristalle  verwittern  leicht  an  der  Luft 
unter  allmählicher  Abgabe  von  7  Molekülen  Wasser  und  werden  bei 
100^  C.  wasserfrei.  100  Tle.  einer  gesättigten  wässerigen  Lösung  ent- 
halten bei  00  C.  =  0,90  Tle.,  bei  100«  C.  =  47,7  Tle.  kristaUisiertes 
Hydroxyd.  Die  Lösung  heilst  Strontian wasser,  ist  stark  alkalisch  und 
zieht  aus  der  Luft  mit  Leichtigkeit  Kohlensäure  an. 

Qualitative  Vorprüfung.  Zur  Erkennung  von  Strontianit  und 
zur  Unterscheidung  von  anderen,  ähnlich  aussehenden  Mineralien,  haupt- 
sächlich von  Kalk-  und  Barytverbindungen,  dienen  die  nachstehenden 
Reaktionen. 

Der  Strontianit  ist  unlöslich  in  Wasser,  dagegen  unter  stürmischem 
Aufbrausen  der  entweichenden  Kohlensäure  leicht  löslich  in  Salzsäure 
und  Salpetersäure,  welche  Eigenschaften  indessen  dem  Kalkstein  uud 
dem  Witherit  (kohlensaurem  Baryum)  gleichfalls  zukommen.  Versetzt 
man  eine  kleine  Menge  der  so  erhaltenen  klaren  Auflösung  des  frag- 
lichen Minerals  mit  Gipswasser  und  erzeugt  dadurch  keinen  !Nieder- 
schlag,  so  ist  nur  Kalk  vorhanden.  Bildet  sich  aber  entweder  sogleich 
oder  nach  einiger  Zeit  eine  weifse  Trübung  oder  Fällung,  so  köuut^n 
Kalk,  Baryt  und  Strontian  zugegen  sein. 

Man  lügt  im  letzteren  Falle  zu  einer  neuen  Probe  der  sauren 
Auflösung  so  viel  verdünnte  Schwefelsäure,  dals  in  der  abfiltriertes 
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Flüssigkeit  durch  weiteren  Zusatz  keine  Trübung  mehr  entsteht.  Gibt 
die  alsdann  abfiltrierte,  mit  Ammoniak  alkalisch  gemachte,  mit  Essig- 
saure wieder  anges&uerte  Lösung  auf  Hinzufügen  von  oxalsaurem 
Ammon  einen  weifsen  Niederschlag,  so  ist  damit  die  Anwesenheit  Ton 
Kalk  bewiesen. 

Eine  dritte  Probe  der  ursprünglichen  Lösuug  wird  mit  Ammoniak 
schwach  alkalisch,  mit  Essigsäure  wieder  schwach  sauer  gemacht  und 
mit  einer  Lösung  von  saurem,  ohromsauren  Kalium  versetzt,  bis 
bei  weiterem  Zusatz  keine  Fällung  mehr  erfolgt.  Bei  Gegenwart  von 
Baryt  entsteht  ein  gelber,  schwerer  Niederschlag. 

Die  von  diesem  Niederschlage  abfiltrierte  Flüssigkeit  wird  mit 
Gipswasser  und  wenig  verdünnter  Schwefelsäure  versetzt.  Zeigt 
sich  sogleich  oder  allmählich  eine  weilse  Trübung,  so  ist  die  Gegenwart 
Ton  Strontian  erwiesen. 

Verdampft  man  etwas  von  der  salzsauren  Lösung  des  Strontianits 
zur  Trockne  und  übergiefst  das  zurückbleibende  Chlorst rontium  mit 
Alkohol,  80  brennt  derselbe,  angezündet,  mit  tiefroter  Färbung,  eine 
Erscheinung,  welche  das  Vorhandensein  von  Strontium  ebenfalls  mit 
Sicherheit  dartut. 

Zur  Ausführung  der  quantitativen  Untersuchung  wird 
das  Mineral,  falls  eine  grölsere  Probe  vorliegt,  aufs  sorgfältigste  ge- 
mischt, fein  gepulvert  und  eine  bis  zwei  Stunden  bei  llO^C.  getrocknet. 
Gleichzeitig  setzt  man  eine  besondere  Wasserbestimmung  an. 

A.    BestimmuTig  der  Feuchtigkeit. 

20,0  g  Strontianit  werden  bei  110^  C.  im  Messingschälchen  zwei 
Stunden  lang  getrocknet.     Der  Gewichtsverlust  ist  Wasser. 

B.    Bestimmung  des  in  Säure  unlöslichen  Bückstandes. 

Von  der  getrockneten  („wasserfreien"),  in  einem  gut  verschlossenen 
Glase  gegen  Anziehen  von  Feuchtigkeit  geschützten  Probe  wägt  man 
auf  dem  Tarierblech  genau  10,0  g  ab,  übergiefst  sie  in  einer  tiefen,  ge- 
räumigen Porzellan  schale  mit  etwa  100  ccm  Wasser  und  läfst,  während 
man  die  Schale  mit  einem  grofsen  Uhrglase  bedeckt  hält,  langsam 
and  mittels  einer  Pipette  50  ccm  reiner,  konzentrierter  Salpetersäure 
einflielsen. 

Sobald  die  erste  stürmische  Kohlensäureentwickelung  beendet  ist, 
erhitzt  man  die  Flüssigkeit  in  der  bedeckten  Schale  einige  Minuten 
lang  zum  Kochen,  filtriert  sodann  und  verfährt  genau  nach  B.  (S.  293). 
Bas  um  den  Betrag  der  Filterasche  verkleinerte  Mehrgewicht  des 
Platintiegels  wird  mit  10  multipliziert  und  die  so  erhaltene  Zahl  unter 
obiger  Bezeichnung  in  die  Analyse  eingestellt. 
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Filtrat  und  Waschwasser  fängt  man  direkt  in  einem  Maiskolben 
von  500  ccm  Inhalt  auf;  nach  dem  Erkalten  füllt  man  bis  zur  Marke 
mit  Wasser  und  mischt.     (Beispiel  s.  unten.) 


C.    Bestimmung  von  Eisenoxyd  und  Tonerde. 

In  100  ccm  (=  2,0  g  Substanz)  der  bei  B.  erhaltenen  Lösung  fällt 
und  bestimmt  man  Eisenoxyd  und  Tonerde  genau  nach  D.  (S.  294). 


D.    Bestimmung  des  kohlensauren  Strontiums. 

Das  samt  den  Wasch  wässern  in  einem  nicht  zu  kleinen  Becherglase 
aufgefangene  Filtrat  von  C.  (=  2,0  g  Substanz)  wird  heifs  mit  einet 
Lösung  von  kohlensaurem  Ammon  versetzt,  bis  bei  erneutem  Zusat:; 
keine  weitere  Fällung  erfolgt.  Der  schwere,  schnell  sich  absetzende 
Niederschlag  enthält  alles  vorhandene  Strontium  und  Calcium  in  FomJ 
unlöslicher  Kohlensäuresalze;  man  filtriert  sofort  und  wäscht  Glas  und 
Füterinhalt  mit  siedendem  Wasser  gut  aus.  Das  Filtrat  kann  ohne 
weiteres  beseitigt  werden.  Es  ist  nicht  erforderlich,  die  dem  Glas^ 
und  dem  Glasstabe  anhaftenden  Reste  des  Niederschlages  mit  auf  da^ 
Filter  zu  bringen,  denn  nach  beendetem  Auswaschen  setzt  man  den 
Trichter  mit  Inhalt  über  dasselbe  Glas,  in  welchem  man  die  FälluDgj 
vornahm,  durchstötst  vorsichtig  mit  dem  Glasstabe  die  Spitze  desi 
P'ilters  und  spült  den  gesamten,  nunmehr  nur  aus  reinem  StrontiamH 
und  Calciumkarbonat  bestehenden  Niederschlag  mit  heilsem  W^asser  in 
das  Glas  zurück.  Man  bedeckt  dasselbe  mit  einem  Uhrglase  und  fügt 
unter  gleichzeitigem,  vorsichtigen  Bewegen  der  Flüssigkeit,  mittels! 
einer  Pipette  5  bis  6  ccm  konzentrierter  Salpetersäure  hinzu ,  welche 
die  Kohlensäuresalze  unter  stürmischem  Aufbrausen  löst.  Man  erhitzt 
die  Flüssigkeit  bei  bedeckt  gehaltenem  Glase  einige  Minuten  lang  zum 
Kochen,  um  aUe  Kohlensäure  auszutreiben,  betropft  dann  das  durch- 
stolsene  Filter  mit  Salpetersäure,  um  die  hier  verbliebenen  Reste  des 
Niederschlages  in  Lösung  und  zu  der  Gesamtmenge  zu  bringen,  wäscht 
das  Filter  mit  heilsem  Wasser  sorgfältig  nach  und  verdampft  die  ge- 
samte  Lösung  in  einer  Porzellanschale  auf  dem  Wasserbade  zur  Trockne. 
Es  bleibt  ein  weisser,  kristallinischer  Rückstand  von  salpetersaurem 
Strontium  und  salpetersaurem  Calcium,  welcher  nach  einstündigem 
Erwärmen  im  Trockenschranke  bei  110°  C.  völlig  wasserfrei  ist  und, 
nachdem  er  im  Exsikkator  erkaltet,  mit  etwa  20  bis  30  ccm  eines  Ge> 
misches  von  gleichen  Teilen  Äther  und  Alkohol  übergössen  wird. 
Beide,  Äther  und  Alkohol,  müssen  vollständig  wasserfrei  sein. 
Man  zerdrückt  zweck mätsigerweise  die  Kristallkrusten  mit  einem 
kleinen  Mörserpistill,  sichert  die  Substanz  durch  Bedecken  mit  einer 
Glasglocke  vor  Wasseranziehung  und  lätst   12  Stunden  lang  stehen. 
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Durch  diese  Behandlung  geht  das  Calciumnitrat  vollBtändig  in  Lösung, 
fahrend  das  Salpetersäure  Strontium  ungelöst  zurückbleibt,  demnächst 
(s.  weiter  unten)  abfiltriert  und  so  lange  mit  Ätheralkohol  ausgewaschen 
vird,  bis  ein  auf  ein  Uhrglas  genommener  Tropfen  des  Filtrats  nach 
Ziuatz  Yon  etwas  Wasser  durch  eine  Lösung  von  oxalsaurem  Ammon 
nicht  mehr  getrübt  erscheint.  (Das  Filtrat  selbst  dient  zur  Bestimmung 
des  Kalkgehaltes  unter  E.) 

Man  kann  das  so  erhaltene  reine  salpetersaure  Strontium 
entweder  auf  einem  vorher  getrockneten  und  gewogenen  Filter  (S.  214) 
Bammeln  und  nach  dem  Auswaschen  und  Trocknen  ohne  weiteres  als 
solches  —  Sr(N0j)2  —  wägen,  oder  man  benutzt  ein  gewöhnliches 
Filter,  lälst  nach  geschehenem  Auswaschen  den  im  Filter  noch  ent- 
haltenen .Ätheralkohol  abdunsten  und  löst  das  Salz  durch  wiederholtes 
Übergietsen  des  Filters  mit  wenig  heilsem  Wasser  auf.  In  der  ent- 
standenen Lösung  fällt  man  das  Strontium  durch  reichlichen  Zusatz 
Terdünnter  Schwefelsäure  als  schwefelsaures  Strontium  und  be- 
fördert die  völlige  und  rasche  Ausscheidung  des  Niederschlages  in  der 
Flässigkeit  durch  Hinzufügen  eines  gleichen  Volums  Alkohol.  Der 
Kiederschlag  wird  in  üblicher  Weise  auf  einem  Filter  gesammelt 
und  —  da  er  in  Wasser  nicht  völlig  unlöslich  —  mit  verdünntem 
Alkohol  etwas  ausgewaschen,  getrocknet,  geglüht  und  gewogen. 

Im  ersteren  Falle  multipliziert  man,  um  die  entsprechende  Menge 
kohlensaures  Strontium  zu  finden,  die  für  salpetersaures  Strontium 
erhaltene  Zahl  mit  dem  Faktor  0,6973,  im  zweiten  Falle  den  um  das 
Gewicht  der  Filterasche  verminderten  Betrag  des  schwefelsauren  Salzes 
mit  dem  Faktor  0,8037.     (Beispiel  s.  unten.) 


E.    BeBtimmung  des  kohlensauren  Caloiums. 

Das  Filtrat  vom  salpetersauren  Strontium  enthält,  in  Ätheralkohol 
[elöst,  den  gesamten  Ealkgehalt  der  in  Untersuchung  genommenen 
»ubstanz  (hier  2,0  g)  in  F'orm  von  salpetersaurem  Calcium.  Man  fügt 
u  der  Lösung  etwa  20  ccm  heilses  Wasser,  erwärmt  einige  Zeit  auf 
sehendem  Wasserbade  zur  Entfernung  des  Äthers  und  versetzt  die 
lüsaigkeit  reichlich  mit  verdünnter  Schwefelsäure.  Nach  weiterem 
anzufügen  des  zwei-  bis  dreifachen  Volums  Alkohol  fällt  der  vor- 
andene  Kalk  als  schwefelsaures  Calcium  in  groben  Flocken  voll- 
tändig  aus ;  man  lälst  einige  Stunden  absitzen ,  ßltriert ,  wäscht  mit 
Jkohol  nach,  trocknet,  glüht  und  wägt. 

Der  für  das  Calciumsulfat  gefundene  Betrag  gibt,  mit  dem  Faktor 
,7350  multipliziert,  die  entsprechende  Menge  Calciumkarbonat. 

Gesamtbeispiel:  10,0g  eines  bei  llO^C.  getrockneten  Strontianits 
rgaben,  nach  vorstehender  Weise  behandelt,  folgende  Resultate: 
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B.    Platinschälchen  mit  Rückstand .     .     .     .     14,1875  g, 
PlatinBch&lchen 13,9793  g, 


0,2082  g. 
Abzüglich  Filterasche 0,0030  g, 

also  in  Säuren  unlöslicher  Rückstand  0,2052  g. 

10,0  g  :  0,2052  =  100,0  g  :  2,05  Proz. 

Von  dem  auf  500  ccm  gebrachten  Filtrat  gaben  100  ccm  (=  2, 
Substanz) : 

G.    Platin sch&lchen  und  Niederschlag  .     .     .     14,0045  g, 
Platinschälchen  (und  Filterasche)  i>    .     .     13,9823  g, 

Eisenoxyd  und  Tonerde 0,0222  g. 

2,0  g  :  0.0222  ==  100,0  g  :  1,11  Proz. 

D.    Die  Wägung  des  Salpetersäuren  Strontiums  ergab: 

Glas  -f  Filter  +  Salz 37,9984  g, 

Glas  +  Filter 35,5621g, 

Salpeter  saures  Strontium 2,4363  g.  ' 

2,4363  X  0,6973  =  1,69883  g  kohlensaures  Strontium. 

Eine  gleichzeitig  ausgeführte  Bestimmung  als  schwefelsaur 
Salz  gab: 

Platintiegel  +  Niederschlag 25,4376  g, 

Platintiegel  +  Filterasche 23,3240  g, 


Schwefelsaures  Strontium 2,1136  g. 

2,1136  X  0,8037  =  1,69869  g  =  kohlensaures  Strontium. 
2,0  g  :  1,69869  =  100,0  g  :  84,93  Proz. 

Aus  dem  das  salpetersaure  Calcium  enthaltenden  Filtrate  vur 
gefällt : 

E.    Platinschälchen  +  Niederschlag     .     .     .      14,2982  g, 
Platinschälchen  +  Filterasche  ....      13,9823  g, 

Schwefelsaures  Calcium 0,3159  g. 

0,3159  X  0,7350  =  0,23219  g  :  kohlensaures  Calcium. 
2,0  g  :  0,23219  =  100,0  g  :  11,61  Proz. 

Aus  den  vorstehenden  Resultaten  berechnet  sich  demnach  <i 
Zusammensetzung  des  bei  110^  C.  getrockneten  Strontianits  folgend« 
malsen : 
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84,93  Proz.  kohlensaures  Strontium, 
11,61      y,      kohlensaures  Calcium, 

2,05      „      in  Säure  Unlösliches, 

1,11      „      Eisenoxyd  und  Tonerde, 

0,30      „      Rest  und  Unbestimmt, 


100,00  Proz. 

Der  Feuchtigkeitsgehalt  im  ungetrockneten  Zustande  betrug 
0,8  Proz. 

Ist  die  Angabe  des  Gehalts  an  unlöslichem  Rückstand,  sowie  an 
Eisenoxyd  und  Tonerde  nicht  erforderlich,  so  läfst  sich  die  eben  be- 
schriebene Methode  in  folgender  Weise  vereinfachen. 

Die  abgewogene  Menge  Strontianit  (10,0  g)  spült  man  mittels 
eines  Trichters  in  einen  500  -  ccm  -  Kolben ,  fügt  50  ccm  Salpetersäure 
hinzu  und  erhitzt  zum  Kochen.  Zu  der  siedenden  Flüssigkeit  setzt 
man  Ammoniak,  bis  der  entstehende  Niederschlag  in  groben  Flocken 
sich  abscheidet  und  die -Lösung  deutlich  nach  Ammoniak  riecht,  ver- 
dünnt mit  Wasser  bis  fast  zur  Marke,  verstopft  den  Kolben  lose  und 
lälst  erkalten.  Dann  stellt  man  bis  zur  Marke  mit  Wasser  ein,  mischt 
and  filtriert  schnell  (um  die  Anziehung  von  Kohlensäure  aus  der  Luft 
und  die  Bildung  von  kohlensaurem  Strontium  zu  vermeiden)  durch  ein 
trockenes  und  bedecktes  Faltenfilter.  100  ccm  des  klaren  Filtrats 
können  nun  sofort  mit  kohlensaurem  Ammoniak,  wie  unter  D.  an- 
gegeben, weiter  behandelt  werden. 


2.    Strontiumhaltige  Fabrikationsprodukte. 

Bei  der  Entzuckerung  der  Melasse  mittels  Strontium hydroxyd 
wird  zunächst  aus  dem  Strontianit,  dem  kohlensauren  Strontium,  durch 
starkes  Brennen  Strontium oxy d ,  aus  diesem  durch  Zusammenbringen 
mit  Wasser  Strontiumhydroxyd  gebildet,  welches,  nach  der  Formel 
Sr(0H)2  +  SH^O  zusammengesetzt,  in  kristallisierter  Form  gewonnen 
ttnd  im  Fabrikbetriebe  als  „weilses  Salz"  bezeichnet  wird.  Auf- 
gelöst und  in  reichlicher  Menge  mit  verdünnter  Melasse  erhitzt,  scheidet 
es  den  gesamten  Zuckergehalt  derselben  in  Form  eines  in  der  Wärme 
Dnlöslichen  Strontiumsaccharates  ab,  welches,  in  geeigneter  Weise  von 
der  Flüssigkeit  getrennt,  eine  braun  gefärbte  Mutterlauge  zurücklätst, 
ftus  welcher  das  überschüssig  zugefügte  Hydroxyd  zum  Teil  beim 
Abkühlen  als  „braunes  Salz"  auskristallisiert,  zum  Teil  durch 
Saturation  mit  Kohlensäure  in  Form  von  kohlensaurem  Strontium  als 
«brauner  Schlamm"  ausgefällt  wird.  Die  saturierte  Flüssigkeit 
t«t  die  „Abfalllauge". 

Durch  die  in  der  Kälte  erfolgende  freiwillige  Zersetzung  des  mit 
Bydroxydlösung  gedeckten  und  gereinigten  Saccharates  tritt  der  grölste 
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Teil  des  darin  enthaltenen  Strontiums  in  Form  kristallisierten  Hydroxj 
des  wieder  aus  und  wird  durch  Zentrifugen  als  „Schleudersalz'' 
von  der  nunmehr  fast  reinen  und  nur  noch  strontiumhaltigen  Zacker 
lösung,  dem  „Strontianrohsaft*'  getrennt.  Dieser  selbst  endlicl 
gibt  nach  wiederholter  Saturation  mit  Kohlensäure  seinen  Strontium 
gehalt  als  „weifsen  Schlamm"  dem  Betriebe  zurück.  Das  „Schleuder 
salz",  sowie  das  „braune  Salz"  sind  fast  reines  Hydroxyd  und  findei 
ohne  weiteres  dieselbe  Verwendung  zur  erneuten  Saccharatbildung  wi( 
das  „weifse  Salz". 

Der  „braune"  und  der  „weifse  Schlamm"  bestehen,  wie  ersieht 
lieh,  fast  nur  aus  kohlensaurem  Strontium,  sie  werden  feucht  entwedei 
für  sich  oder  mit  geeigneten  Zusfttzen  vermischt,  in  Ziegel  geformt 
getrocknet  und  gebrannt.  Die  „Glühmasse"  oder  „gebrannte  Masse' 
wird  gelöscht  und  ausgelaugt,  die  erhaltene  Lauge  auf  weilses  Sals 
verarbeitet.  Der  hiervon,  sowie  vom  Auslaugen  des  rohen,  gebranntei 
Strontianits  verbleibende  „Löschrückstand"  oder  „erste  Rück 
stand"  enthält  noch  so  viel  Strontium,  und  zwar  teils  als  Hydroxyd 
teils  an  Kohlensäure,  Schwefelsäure  und  Kieselsäure  gebunden,  dali 
man  ihn  zum  zweiten  Male  in  Ziegel  formt  und  abermals  brennt  udc 
auslaugt.  Ein  grotser  Teil  des  noch  vorhandenen  Strontiums  wird 
auf  diese  Weise  gewonnen,  der  nun  verbleibende  „zweite  Löscb^ 
rückstand"  dagegen  als  geringwertiges  Abfallprodukt  beseitigt 
oder  aber,  wenn  nötig,  noch  auf  einen  „dritten  Rückstand^ 
verarbeitet. 

Die  chemische  Betriebskontrolle  erfordert  demnach  die  fortlaufend« 
Untersuchung  des  „weifsen,  braunen  und  Schleudersalzes ^  und  dfi 
„Glühmassen"  auf  ihren  Gehalt  au  Hydroxyd,  sowie  ferner  die  Unter- 
suchung der  „Rückstände"  auf  ihren  Gehalt  an  Hydroxyd  und  kohlen- 
saurem Strontium. 

1.    Weifses,  braunes  und  Schleudersalz- 

Die  Ermittelung  des  Gehaltes  an  Hydroxyd  geschieht  in  allen  Fällen 
durch  Titration  mit  dreiviertelnormaler  Salpetersäure  (S.  22^», 
von  welcher  1,0  ccm  =  0,1  g  kristallisierten  Hydroxyds  entspricht,  nnd 
macht  nur  insofern  gewisse  Schwierigkeiten,  als  man,  wegen  der  geringen 
Löslichkeit  des  Hydroxyds  in  kaltem  Wasser,  genötigt  ist,  ausschliels- 
lieh  mit  heifsen  Lösungen  und  dazu  möglichst  schnell  zu  arbeiten. 

Man  löst  10,0  g  Salz  in  einem  500  -  ccm  -  Kolben  mit  kochenden^ 
Wasser  auf,  füllt  mit  heifsem  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt,  filtriert 
erforderlichenfalls  und  verwendet  25,0  ccm  der  heifsen  Flüssigkeit 
(=  1,0  g  Salz)  unter  Zusatz  von  Lackmustinktur  oder  Phenolphtalein- 
lösuug  zur  Titration.  Die  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimetei| 
geben,  nach  Multiplikation  mit  10,  ohne  weiteres  die  Prozente  Stron- 
tiumhydroxyd  in  der  untersuchten  Substanz. 
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2.    Glübmasse  (gebrannte  Masse,  Ziegel). 

10  g"  einer  sorgfältig  gewählten  und  gut  gepulverten  Durch- 
xiiiiittsprobe  werden  in  einem  500  -  com  -  Kolben  mit  etwa  200  ccm 
Mliem  Wasser  übergössen  und  mit  demselben  über  einer  mälsigen 
Jlaoinie  zum  Kochen  erhitzt. 

I  Sobald  lebhaftes  Auf  wallen  .  eintritt ,  setzt  man  weitere  200  ccm 
nises  Wasser  zu,  und  kocht  abermals  auf.  Das  vorhandene  Stron- 
Woxjd  ist  dann  sicher  in  Lösung  gegangen,  man  füllt  mit  heitsem 
passer  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  bedecktes,  un- 
RDäfstes  Faltenfilter  in  eine  trockene  P  lasche.  25,0  oder  50  ccm  des 
pilsen  Filtrats  (0,5  oder  1,0  g  Substanz  entsprechend)  werden  zur 
fitration  verwendet. 

Die  Arbeit  bringt  häufig  Verzögerungen  und  Verluste  durch  das 
ndngen  der  Malskolben,  man  verfährt  deshalb  in  den  Fabriken  gewöhn- 
m.  derart»  dafs  man  die  abgewogene  Substanz  in  ein  Blechgefäts  oder 
itaie  emaillierte  Eisenschale  bringt  und  mit  500  ccm  heilsen  Wassers 
fbergierst. 

Man  ermittelt  nun  zunächst  auf  einer  Tarierwage  das  Gesamt- 
^vicbt  der  Schale,  kocht  den  Inhalt  derselben  unter  Umrühren  einige 
linuten  lang  und  setzt,  nachdem  die  Schale  auf  die  Wage  zurück- 
f^bracbt  ist,  so  viel  heilses  Wasser  zu,  bis  das  ursprüngliche  Gewicht 
tieder  bergestellt  ist.  Dann  wird  nochmals  durch  Umrühren  gut 
femiscbt,  "wie  oben  filtriert  und  die  heilse  Flüssigkeit  titriert. 


3.    Rückstände. 

Die  von  den  Laugen  tunlichst  befreiten  „Rückstände"  gelangen 
meistens  gleich  im  feuchten  Zustande  zur  Untersuchung.  Zur  Erzielung 
eines  guten  Durchschnittsmusters  wird  in  solchem  Falle  eine  grölsere 
Probe  in  geräumiger  Porzellanschale  zu  einem  ganz  gleichartigen,  feinen 
Brei  verrieben,  von  welchem  man  die  für  die  Einzelbestimmungen  be- 
nötigten Mengen  sämtlich  ohne  Verzug  abwägt. 

Von  den  Bestandteilen  des  „Rückstandes"  sind  nur  das  Strontium- 
bydroxyd  und  das  kohlensaure  Strontium  von  eigentlichem  Wert; 
häufig  bestimmt  man  jedoch,  um  einen  Überblick  über  die  Gesamt- 
beschaffenheit zu  erhalten,  noch  den  Kalkgehalt,  welcher,  obwohl  fast 
aosschlielslich  als  Hydrat  vorhanden,  als  kohlensaures  Calcium  in  der 
Analyse  aufgeführt  wird,  und  das  „Unlösliche".  Unter  letzterer  Be- 
zeichnung falst  man  hier  das  in  verdünnter  Säure  wirklich  ungelöst 
Bleibende  mit  den  durch  Ammoniak  ausfällbaren  Mengen  Eisenoxyd 
^d  Tonerde  gemeinschaftlich  zusammen.  Aulserdem  ermittelt  man  den 
Vasserirefaalt  des  feuchten  Rückstandes,  um  die  gefundenen  Resultate 
^em/iäcliBt  sni  wasserfreie  Substanz  umrechnen  zu  können. 
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A.    Bestimmung  des  Wassergehaltes. 

10,0  g  Brei  werden  im  Messingschäleben  bei  110^  C.  bis  zur  Ge« 
Wichtsbeständigkeit  getrocknet.  Der  Wassergehalt  beträgt  etwa  50  bis 
60  Proz. 

B.    Bestimmung  des  Strontiumhydroxydes. 

Man  verfährt  im  allgemeinen,  wie  oben  bei  der  Untersacbung  dei 
„Glühmasse"  angegeben,  jedoch  darf  man  hier,  wo  der  G«halt  at 
Hydroxyd  sich  selten  über  0,5  Proz.  erhebt,  die  Abmessungen  und  di^ 
Titration  mit  der  erkalteten  Lösung  vornehmen. 

Man  verwendet  20,0  g  des  feuchten  Rückstandes,  kocht  denselben 
in  einer  Schale  wiederholt  (sechs-  bis  achtmal)  je  einige  Minuten  lang 
mit  Wasser  aus  und  vereinigt  die  sämtlichen  Auszüge  in  einen 
500 -ccm- Kolben.  Nach  dem  Erkalten  füUt  man  bis  zur  Marke,  mischt 
und  filtriert. 

Von  dem  klaren  Filtrat  milst  man  mittels  eines  Maiskolbens 
250  ccm  (=  10,0  g  Substanz)  in  eine  Porzellanschale  ab,  spült  den 
Kolben  mit  Wasser  nach  und  titriert  mit  der  dreiviertelnormalei^ 
Säure.  Die  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  Säure  gibt  ohnd 
weiteres  den  Prozentgehalt  des  feuchten  Breies  an  Strontiumhydroxyd 
(vergl.  S.  228). 

Das  Eesultat  fällt  um  etwas  zu  hoch  aus,  da  eine  geringe  Menge 
Ätzkalk  mit  in  Lösung  geht  und  den  Säure  verbrauch  demgemäfs  ver- 
gröfsert ;  für  die  Praxis  ist  die  Bestimmung  indessen  hinreichend  genau, 
da  sie  lediglich  zur  schnellen  Kontrolle  der  Auslaugestation  dient. 

C.    Bestimmung  des  kohlensauren  Strontiums  und  des 
kohlensauren  Calciums. 

Zur  Ermittelung  des  Gehalts  an  kohlensaurem  Strontium 
und  kohlensaurem  Calcium  verfährt  man  zunächst  im  wesentHcben 
genau,  wie  S.  315  für  die  vereinfachte  Strontianitanalyse  angegeben, 
wählt  aber  zur  Zersetzung  hier  nicht  Salpetersäure,  sondern  Essig- 
säure, welche  das  Strontiumkarbonat,  sowie  Calciumkarbonat  nnd 
Calciumhydrat  leicht  löst,  das  vorhandene  Strontiumsilikat,  Schwefel- 
säuresalze u.  s.  w.  aber  zum  allergrötsten  Teile  unzersetzt  läfst. 

Man  verwendet  20,0  g  des  feuchten  Breies  und  25,0  ccm  Essig- 
säure, und  bringt  die  Gesamtflussigkeit  schlief slich  auf  500  ccm.  Aus 
100  ccm  des  klaren  Filtrats  (=4,0g  feuchten  Rückstand),  bei  geringem 
Strontiumgehalt  aus  der  doppelten  Menge,  fällt  man  heils  durch 
kohlensaures  Ammon  das  vorhandene  Strontium  und  Calcium  als 
Karbonate,  sammelt  den  Niederschlag  verlustlos  auf  einem  gewogenen 
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Filter  (S.  214),  wftscht  gut  aus,  trocknet  bei  llO^C.  bis  zur  G-ewicbts- 
beständigkeit  und  wägt- 

Das  den  trockenen  Niederschlag  enthaltende  Filter  wird  sodann 
in  den  ülastrichter  zurückgebracht,  mit  Wasser  angefeuchtet  und  vor- 
sichtig unter  Bedeckthalten  des  Trichters  mit  Salpetersäure  übergössen, 
welche  die  Kohlen säuresalze  löst. 

Lösung  und  Waschwässer  werden  in  einer  Porzellanschale  auf- 
gefangen und  dienen  zur  gesonderten  Bestimmung  des  salpetersauren 
Strontiums  nach  S.  312.  Die  für  dasselbe  schlielslich  erhaltene  Zahl, 
mit  dem  Faktor  0,6973  multipliziert,  läfst  den  Betrag  an  kohlen- 
saurem Strontium  finden.  Bringt  man  denselben  von  dem  oben 
erhaltenen  Gesamtbetrage  der  Karbonate  in  Abzug,  so  bleibt  als  Rest 
der  Betrag  für  das  vorhanden  gewesene  kohlensaure  Calcium. 

Die  Rückstände  enthalten  noch  etwa  10  bis  14  Proz.  Strontium- 
karbonat, daneben  3  bis  5  Proz.  Calciumkarbonat. 

D.   Bestimmung  der  unlöslichen  Stoffe. 

Die  Bestimmung  des  „Unlöslichen'^  nimmt  man  am  schnellsten 
mit  einem  besonders  abgewogenen  Anteil  vor.  Man  kocht  10,0  g 
feuchten  Rückstandes  mit  verdünnter  Essigsäure,  übersättigt  mit 
Ammoniak,  filtriert,  wäscht  mit  heilsem  Wasser  aus,  trocknet,  glüht 
^nd  wägt. 

Gesamtbeispiel.  20,0  g  Rückstand  —  dessen  Wassergehalt 
nebenher  zu  52,0  Proz.  ermittelt  wurde  —  sind  mit  Wasser  aufgekocht 
nnd  auf  500  ccm  Volum  gebracht. 

250  ccm  des  Filtrats  (=  10,0  g  Rückstand)  gebrauchen  0,65  ccm 
Wviertelnornaaler  Säure  (1,0  ccm  =  0,1  g  Hydroxyd  nach  S.  228); 
der  Rückstand  enthält  demnach  im  feuchten  Zustande  noch: 

0,65  Proz.  Strontiumhydroxyd. 

20,0  g  Rückstand  sind  nach  C.  (S.  318)  mit  Essigsäure  und  Ammo- 
niak behandelt.  Die  GesamtflQssigkeit  betrug  schlielslich  500  ccm. 
100 ccm  des  Filtrats  (==  4,0g  feuchter  Rückstand)  geben: 

Glas  -h  Füter  +  Karbonate     ....     36,5811g, 
Glas  +  Filter 35,8550  g, 

Karbonate 0,7261g. 

Die  Wägung  des  daraus  erhaltenen  Salpeters auren  Strontiums  gab: 

Glas  +  Filter  -f-  Salz 36,6550  g, 

Glas  4-  Füter 35,8650  g, 

Salpetersaures  Strontium  .     .     .       0,7900  g. 
0,7900  X  0,6973  =  0,6508  kohlensaures  Strontium, 
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welcher  Betrag,  von   dem  Gesamtgewichte  der  Karbonate  in  Abzu^ 
gebracht  : 

0,7261g 
—  0,5508  g 

Ö^1753g~  " 

als  Rest  ^=  kohlensaures  Calcium  lälst.     Mithin 

4,0g:0,5508  =  100,0g:  13,77  Proz.  kohlensaures  Strontium, 
4,0 g:  0,1753  =  100,0g:    4,38      „      kohlensaures  Calcium. 

10,0  g  Rückstand  mit  Essigsäure  gekocht,  gaben  an  „Unlös 
lichem"  3,359g,  mithin  33,59  Proz. 

Eine  Summierung  der  in  vorstehender  Weise  gefundenen  Zahlen* 
werte  zu  100  kann  aus  leicht  ersichtlichen  Gründen  nicht  stattfinden 
man  gibt  die  Zahlen  einfach  in  folgender  Weise  nebeneinander  gestellt 

Rückstand: 

52,00  Proz.  Wasser, 

0,65      „      Strontiumhydroxyd, 
13,77      „      kohlensaures  Strontium, 

4,38      „      kohlensaures  Calcium, 
33,59      „      Unlösliches. 

Zieht  man  es  vor,  den  „Rückstand''  im  trockenen  Zustande 
zur  Untersuchung  zu  bringen,  so  macht  die  Anwesenheit  des  Calciam- 
hydrats  zunächst  eine  vorgängige  Behandlung  mit  kohlensaurem 
Ammon  erforderlich.  Der  getrocknete  und  feingepulverte  Rückstand') 
wird  mit  einer  Lösung  von  kohlensaurem  Ammon  und  Wasser  zu 
einem  Brei  angerührt,  der  dann  abermals  getrocknet  und  so  oft  —  in 
der  Regel  genügt  einmal  —  in  gleicher  Weise  behandelt  wird,  bis  eine 
kleine  Probe,  mit  Salmiaklösung  geschüttelt,  Curcumapapier  nicht 
mehr  bräunt,  und  damit  die  geschehene  Umwandlung  des  vorhanden 
gewesenen  Ätzkalks  in  Calciumkarbonat  dargetan  ist. 

Das  nunmehr  an  der  Luft  unveränderliche,  staubtrockene  Pulver 
dient  zur  Bestimmung  des  „Unlöslichen",  und  nach  einer  der  beiden 
oben  abgehandelten  Metboden  zur  Bestimmung  des  Strontium-  und 
Calciumkarbonat s.  Bei  richtig  geführter  Analyse  mufs  die  Summe 
dieser  drei  Bestandteile  =100  sein. 


^)  Dr.  Eeicbardt.     (Mitteilung  an  den  Verfasser.) 


VII. 

Saturationsgas. 


Die  Entkalkang  der  geschiedenen  Säfte  wird  in  den  Zuckerfabriken 
dorch  den  sogen.  Satnrationsprozefs,  und  zwar  zumeist  durch  Be- 
handlung der  heilsen  Flüssigkeiten  mit  Kohlensäure  (CO2)  bewerk- 
stelligt. Der  gröfste  Teil  des  in  Form  von  löslichem  Zuckerkalk 
(Calci umaaccharat)  im  Safte  enthaltenen  Kalkes  wird  dadurch  als  un- 
lösliches kohlensaures  Calcium  ausgeschieden. 

In  ähnlicher  Weise  dient  in  denjenigen  Fabriken,  welche  mit 
Strontianit  arbeiten,  die  Kohlensäure  zur  Zersetzung  Yon  löslichem 
Strontiumsaccharat  unter  gleichzeitiger  Bildung  von  unlöslichem  kohlen- 
lauren  Strontium. 

In  vielen  Rohzuokerfabriken  verwendet  man  auch  neben  oder  nach 
der  Kohlensäure  die  gasförmige  schweflige  Säure  (SO2)  zur  Saturation. 
Sie  fällt  den  Kalk  des  im  Saft  gelösten  Zncl^erkalks  als  unlöslichen 
schwefligsauren  Kalk  (Calciumsulfit)  und  wirkt  aulserdem  zerstörend 
HDd  bleichend  auf  gewisse  im  Saft  enthaltene  Farbstoffe.  Sie  verdankt 
ihre  Anwendung  jetzt  wohl  zumeist  dieser  letzteren  Eigenschaft. 

Man  erzeugt  die  benötigte  Kohlensäure  unter  gleichzeitiger 
Gewinnung  von  Scheidekalk,  durch  Brennen  von  Kalkstein  (Calcium- 
karbonat)  bezw.  Strontium karbonat.  Beide  Verbindungen  zerfallen 
dabei  in  gasförmig  entweichende  Kohlensäure  und  in  die  betreffenden 
Hetalloxyde.  Neben  einem  tunlichst  niedrig  zu  haltenden  Anteile  von 
atmosphärischer  Luft  führt  dieses  Kohlensäuregas  bisweilen  geringe 
Mengen  schwefliger  Säure  —  aus  der  zum  Brennen  verwendeten  Kohle 
herrührend  —  und  in  seltenen  Fällen  —  bei  unzulänglicher  Verbren- 
nung — ,  Spuren  von  Schwefelwasserstoffgas  und  Kohlenoxydgas  als 
schädliche  und  möglichst  zu  vermeidende  Verunreinigungen.  Der 
Wirkungswert  dieses  Saturationsgases  ist  durch  den  Gehalt  an  Kohlen- 
säure bedingt,  welcher  je  nach  der  Darstellungs weise  und  nach  der  Ein- 
lichtung  der  Ofenanlagen  sehr  verschieden  sein  kann. 

Frflhiing,  Anleitung.  21 
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Saturationsgas. 


Fig.  116. 


Das  Schwefligsäureanhydrid  oder  Schwefeldioxyd  (SO,), 
gewöhnlich  ^schweflige  Säure"  genannt,  wird  entweder  in  den 
Zuckerfabriken  selbst  durch  Verbrennung  von  Schwefel  in  dem  be- 
kannten Schwefelofen  erzeugt  oder,  unter  Druck  und  starker  Abküh- 
lung verdichtet,  als  „flüssige  schweflige  Säure"  in  schmiedeeisernen, 
auf  etwa  50  Atmosphären  Überdruck  geprüften  Flaschen  oder  starken 
eisernen  Zylindern  im  Handel  bezogen. 

Dieses,  infolge  der  einfachen  Wiedervergasung  der  flüssigen  Säur^i 
erhaltene  Saturationsgas ')  ist  dementsprechend  fast  rein  und  somit 
wirksamer,  als  das  aus  dem  Schwefelofen  gepumpte  Gas,  welches  neben 
dem  Verbrennungsprodukt  des  Schwefels  natur- 
gemäls  mit  mehr  oder  weniger  atmosphärischer 
Luft  und  dem  bei  der  Verbrennung  derselbeu 
zurückbleibenden  StickstofEgase  gemischt  ist. 

Die  Probeentnahme  des  Gases  zum  Zweck« 
der  Untersuchung  geschieht  gewöhnlich  aus  det 
Druckleitung,  entweder  an  einer  Saturation&i 
Station  in  der  Fabrik  oder  zweckmäfsiger  au:i 
einer  Abzweigung  dieser  Leitung,  welche  in  da^ 
Laboratorium  geführt  worden  ist.  Den  betreffen^ 
den  „Probehahn"  versieht  man  mit  einem  läu^ 
geren  Gummischlauch. 

Liegt  Veranlassung  vor,  die  Kohlensäure  schon 
dem  Kalkofen  selbst  zu  entnehmen,  so  bringt 
man  auf  dem  Deckel  desselben  ein  Bohrloch  aq 
und  führt  durch  dieses  ein  eisernes  Saugrobr 
ein,  durch  welches  das  Gas  auszutreten  verma,?i 
Pen  zwischen  Bohrloch  und  Saugrohr  freibleiben- 
den Raum  verstreicht  man  sorgfältig  mit  nassen^ 
Lehm,  um  durch  luftdichten  Abschlnts  einex^ 
Zutritt  von  atmosphärischer  Luft  zu  verhindern] 
Zur  Aufnahme  des  Gases  an  dieser  Stelle  oder  an  der  Saturation?^ 
Station  eignet  sich  am  besten  der  nebenstehend  abgebildete,  leicht  trag« 
bare  Aspirator,  Fig.  116.  Derselbe  besteht  aus  zwei  ganz  gleichen, 
je  10  bis  15  Liter  fassenden  Blechgefälsen  A  und  By  welche  durch  d&^ 
Hahnrohr  G  verbunden  und  deren  Öffnungen  mittels  zweier  Gummi^ 
stopfen  geschlossen  sind,  welche  in  ihrer  Durchbohrung  je  ein  ganz  iii 
das  Gefäls  hinabreichendes,  unten,  wie  die  Zeichnung  andeutet,  seitlich 
gebogenes  Glasrohr  tragen.  Zwei  an  den  Glasröhren  befestigte  Gummi- 
schläuche a  und  h  vermitteln  die  weiter  herzustellenden  Verbindungen 
drei  starke  Eisenschienen  geben  dem  ganzen  Apparat  den  nötigen  Halt 
und  dienen  zur  Aufstellung  desselben. 

Zum   Zweck   der  Probenahme   füllt   mau  zunächst   das   Gefäfs»  -l 


*)  Der  Siedepunkt  der  flüssigen  flchwefligen  8äur«  liegt  bei  — 8*C. 
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3^h  Abnahme  des  Gummistopf eus  und  der  Glasröhre  und  bei  ge- 
>dlo£seneni  Hahn  C  völlig  mit  Wasser.  B  bleibt  leer.  Nachdem  man 
I  Stopfen  und  Röhre  wieder  fest  eingesetzt  hat,  verbindet  man  a  mit  der 
iLritung,  welche  das  Saturationsgas  hinzuführt  und  öffnet  den  Hahn  C. 
il»arch  das  nach  2J  ausströmende  Wasser  wird  nunmehr  das  Gas  an- 
j|«aagt  und  A  vollständig  damit  gefüllt.  Sobald  Wasser  bei  h  aus- 
glitt, dreht  man  C  ab,  schliefst  a  und  h  durch  Quetschhähne  und  stellt 
Ifeii  ganzen  Apparat  derart  um,  dafs  das  jetzt  mit  Wasser  gefüllte  Ge- 
&  B  sich  oben  befindet. 

Nachdem  man  den  Aspirator  in  das  Laboratorium  gebracht,  kann 
ssmmehr  durch  Öffnen  von  C  und  h  das  in  A  befindliche  Saturationsgas 
mittels  einer  geeigneten,  bei  a  angebrachten  Schlauchverbindung  mit 
Leichtigkeit  in  die  Untersuchungsapparate  gedrückt  werden. 
I  Die  einmalige  Füllung  des  Gefäfses  A  mit  Wasser  genügt,  wie 
^sichtlich,  zum  fortwährenden  Gebrauch  des  Apparates;  wegen  der 
liöelichkeit  der  Kohlensäure  in  Wasser  ist  es  erforderlich,  die  erste 
l^ällong  längere  Zeit  und  unter  häufigem  Um  schütteln  mit  dem  Gase 
k  Bf^rührung  zu  lassen,  um  dasselbe  mit  Kohlensäure  zu  sättigen.  Der 
poUe  Fassungsraum  der  Gefäfse  A  und  B  ermöglicht  zugleich  die 
Entnahme  einer  reichlichen,  der  durchschnittlichen  Zusammensetzung 
rat  sprechenden  Gasmenge. 


1.    Kohlensäure. 

A.    Bestimmung  des  KohlenBäuregehalts. 

Die  beiden  nachstehend  beschriebenen  Methoden  beruhen  darauf 
^  in  einem  abgemessenen  Volumen  des  zu  prüfenden  Gasgemisches 
«ine  völlige  Bindung  der  vorhandenen  gasförmigen  Kohlensäure  ver- 
nittelst  Kalilauge  bewirkt  wird.  Ihre  Menge  entspricht  der  dadurch 
hervorgerufenen  Verringerung  des  ursprünglichen  Volumens. 

Der  einfachste  Apparat,  welcher  die  AusfQhrung  dieser  Bestim- 
iBong  mit  hinreichender  Genauigkeit  in  sehr  kurzer  Zeit  gestattet,  ist 
der  ursprünglich  und  in  einfacherer  Form  von  Stammer  ^)  angegebene, 
&  später  verbesserte  „Stammersche  Röhre". 

Der  Apparat,  welchen  in  seiner  brauchbarsten  Form  die  Figuren 
117  und  118  (a.  f.  S.)  zeigen,  besteht  aus  einer  15  mm  weiten,  in  50 
gleiche  Teile  geteilten  Mefsröhre,  deren  oberes  Ende  durch  einen  Glas- 
h,hn  a,  einen  „Dreiwegehahn'',  verschlielsbar  ist,  und  über  demselben 
an  kleines,  mit  eingeschliSenem  Stopfen  versehenes,  kugelförmiges 
oder  auch  längliches  Gefäfs  trägt.  Bei  Untersuchung  von  Saturations- 
gas  stellt  man  die  Röhre  in  einen  hohen,  mit  Wasser  gefüllten,  weiten 


')  Stamm  er,  Zuckerfabrikation,  S.  406. 
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Glaszylinder,  verbindet,  bei  Entnahme  des  Gases  aus  der  FabrikleituDg, 
den  Schlauch  des  Probehahns  mit  dem  seitlichen  Rohransatz  des  Glas- 
hahns a  und  lätst  das  Gas  bei  seitlich  geöffnetem  Glashahn  einige 
117.  Yie.  118.  Minuten  lang  die  Rohre 

und  ihr  Sperrwasser 
durchströmen.  Nach 
Schlu£s  des  Glashahns 
ist  sie  völlig  mit  Gas  ge- 
füllt, worauf  man  nach 
Entfernung  des  Schlau- 
ches durch  vorsichtiges 
seitliches  öffnen  des 
Hahns  und  gleichzeitiges 
Eintauchen  des  Appa- 
rates bis  zum  Nullpunkte 
der  Teilung  noch  so  viel 
Gas  entweichen  lälst,  hh 
das  im  Inneren  der  Rohre 
aufsteigende  Wasser  den 
Nullpunkt  erreicht,  und 
die  Rohre  somit  genau  5ü 
Raumteile  Saturations- 
gas neben  einigen  Kubik- 
zentimetern Wasser  ent- 
hält. Dann  schliefst  man 
tden  Glashahn  ganz  und 
^bringt  in  das  obere  Gla.*- 
^^SvT  -  "       gefäfs  etwa  20ccm  einer 

Kalilauge  von  1,25  bis  1,30  spezif.  Gewicht,  öffnet! 
den  Hahn  a  ein  wenig  nach  oben  und  lälst  eineuj 
kleinen  Anteil  der  Lauge  in  die  Röhre  hineint ret^nJ 
Sie  absorbiert  und  bindet  die  Kohlensäure  fast  augen- 
blicklich, es  entsteht  infolgedessen  ein  luftverdünu- 
ter  Raum  in  der  Röhre,  das  Wasser  steigt  sofort  in 
die  Höhe,  genau  den  Raum  der  absorbierten  Kohlen- 
säure einnehmend.  Der  nicht  von  der  Kalilauge  ab- 
sorbierte Anteil  ist  die  beigemengte  atmosphärische  Luft. 
Hebt  man  nun  die  Röhre  so  weit  aus  dem  Wasser,  dal» 
der  innere  Stand  der  Flüssigkeit  sich  höher  befindeti 
als  der  äufsere,  und  öffnet  abermals  vorsichtig  den  Glas- 
hahn a  nach  oben,  so  tritt  eine  neue  Menge  Kalilauge  ein.  Man  ven 
schliefst  dann  unter  Wasser  die  untere  Öffnung  der  Röhre  mit  dem 
Finger  der  einen  Hand,  sichert  mit  der  anderen  Hand  den  Ver8chluf>i 
des  oberen  Glasgefäfses ,  schüttelt  den  Inhalt  der  Röhre  behufs  voll- 
ständiger Absorption  einige  Male  kräftig  durch  und  bringt  die  Röhre 


T  n 
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io  den  Zylinder  zurück,  in  welchem  sie  eine  Zeitlang,  zur  Ausgleichung 
<ier  Temperatur  ganz  von  Wasser  umschlossen,  stehen  bleiht 

Man  liest  den  Wasserstand  in  der  Röhre  an  der  Teilung  derselben 
iwelebe  noch  Zehntel  zu  bestimmen  gestattet)  ab,  indem  man  zur  Ans- 
^dchoDg  des  Luftdruckes  die  Röhre  genau  so  weit  einsenkt,  data  die 
isoare  und  äulsere  Wasseroberfläche  in   gleicher  Höhe  sich  befinden. 


Fig.  119. 


Die  gefundene  Zahl  ergibt, 
Terdoppelt  (da  man  50  Raum- 
teile   Gag    2ur    Untersuchung 

Dahm),   deD    Prozentgehalt 
es   Saturationsgases    an 
Kohlen  sS.tire. 

Weniger  einfach  in  Einrich- 
tung und  Gebrauchsweise,  je- 
doch angenehmer  und  sicherer 
ißt  der  von  Scheibler*) 
zugammengestellte  Apparat, 
Fig.  119^  deEsen  Beschreibung 
wir  mit  dessen  eigenen  Worten 
nn(  h  stell  eil  d    folgen   lassen'). 

„Der  in  Fig,  119  abgebil- 
dete Apparat  Le&teht  aus  zwei 
kalibrierten  Gla.^rÖhren  nn! 
und    roii.   welche   beide   von 


•mem  Glasgehäuse  umgeben  sind.  Diese  Glasumhüllung  dient  dazu, 
^  beide  Röhren  gegen  durch  Luftströmungen  bedingte  Temperatur- 
'echsel  während  der  Versuche  möglichst  zu  schützen. 

Die  Röhre   nn    (Meisröhre)    stellt    eine   Vollpipette  dar,    welche 

')  Zeitschrift  1866,  S.  644. 

')  Anleitung  zum  Gebrauch  des  Apparates  zur  quantitativen  volumetri- 
*hen  Bestimmung  der  in  den  Saturationsgasen  enthaltenen  Kohlensäure  von 
^•C.  Scheibler. 
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zwischen  ihren  dem  Glase  aufgeätzten  Marken  n  und  n'  genau  lOOccin 
Inhalt  besitzt;  sie  dient  zum  Abmessen  des  zu  prüfenden  Saturations- 
gases. Die  andere  zweischenkelige  Rohre  rou  (Absorptionsröhre)  fafst 
in  dem  Schenkel  linker  Hand  zwischen  den  eingeätzten  Punkten  rund'* 
ebenfalls  genau  100 ccm  und  ist  Ton  o  an  nach  aufwärts,  bis  zu  dem 
angesetzten  erweiterten  Zylinder,  in  40  ccm  (mit  Unterabteilungen  toq 
je  ^/^  ccm)  geteilt ,  was  genügt ,  da  erf ahrungsgemäfs  der  Kohlensäure- 
gehalt der  gewöhnlichen  Saturationsgase  40  Volumprozente  nie  über- 
steigt. Der  Schenkel  u  rechter  Hand  ist  ein  gerades,  ungeteiltes,  oben 
offenes  Glasrohr;  es  dient  als  Druckregulator,  um  ein  in  dem  Schenkel 
ro  eingeschlossenes  Gas  unter  dem  Drucke  des  Barometerstandes  ab- 
messen zu  können.  Beide  Röhren  n  n'  und  rou  führen  mit  ihreu 
unteren  Enden  mittels  Kautschukverbindungen,  welche  Quetschhähr.e 
besitzen,  in  die  zweihalsigen  Flaschen  C  und  B^  und  zwar  bis  auf  die 
Böden  derselben.  Diese  Flaschen  bUden  die  yerschlossenen  Behälter 
für  die  in  Anwendung  kommenden  Flüssigkeiten,  und  zwar  ist  die  mit 
der  Vollpipette  nn'  in  Verbindung  stehende  Flasche  C  mit  Wasser, 
welches  vorher  ein  für  allemal  mit  Kohlensäure  gesättigt  ist^),  gefüllt, 
während  die  mit  der  U- förmigen  Röhre  rou  verbundene  Flasche  i> 
eine  starke  Kalilauge  von  1,25  bis  1,30  spezif.  Gewicht  enthält.  Die 
genannten  Flüssigkeiten  werden  durch  die  nach  vorn  gerichteten,  mit 
Kautschukstopfen  verschlielsbaren  Tubulaturen  der  beiden  Woulf- 
schen  Flaschen  B  und  C  eingefüllt. 

Die  oberen  Enden  n  und  r  der  beiden  kalibrierten  Mefsröhren  sind 
mit  zwei  Ausgängen  eines  am  oberen  Teile  des  Holzstativs  befestigten 
dreisch enkeligen  Metallrohres  dicht  verbunden ,  welches  die  Hähne  a 
und  h  besitzt.  Der  letztgenannte  Hahn  b  ist  ein  sogen.  Dreiwegfaabn, 
dessen  verschiedene  Stellungen  (welche  an  derjenigen  des  Hahn  wirbeis 
erkennbar  sind)  in  Fig.  120,  /,  77,  777,  IV  sich  besonders  abgebildet 
finden.  Bei  der  Hahnstellung  7  steht  die  Vollpipette  nn'  mit  der 
äulseren  Luft  (durch  eine  obere  freie  Ausgangsöffnung  im  Hahn)  in 
Verbindung;  bei  der  Stellung  77  kommunizieren  die  Röhren  nn  und 
rou  miteinander,  während  die  obere  Ausgangsöffnung  verschlossen  ist, 
und  bei  der  Stellung  777  steht  der  Schenkel  ro  der  U- förmigen  Köhre 
rou  mit  der  äulseren  Atmosphäre  in  Verbindung.  Gibt  man  endlich 
dem  Hahn  Wirbel  die  in  der  Stellung  IV  angegebene  Drehung  von 
45  Grad  Neigung,  so  sind  alle  Verbindungen  gegeneinander  ab- 
geschlossen. Der  dritte  Ausgang  des  oben  befestigten  Metallrohres, 
der  den  Hahn  a  trägt,  ist  mit  einem  Gummischlauch  s  verbundeu. 


^)  «Das  hierzu  erforderliche  kohlensaure  Wasser  bereitet  man  sich  in 
der  Weise,  dafs  man  durch  eine  genügende  Menge  von  destilliertem  oder 
Hegenwasser  einige  Zeit  hindurch  Kohlensäure  (aus  Kreide  und  ßalzsäor*' 
entwickelt)  oder  gewöhnliches  8aturationsgas  leitet.  Statt  kohlensäureseÄ*- 
tigten  Wassers  eine  gesättigte  Kochsalzlösung  anzuwenden,  ist  nicht  »nn- 
raten,  da  letztere  keineswegs  die  Kohlensäure  unabsorbiert  läftt.* 
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felcher  die  Bestimmung  hat,  das  zu  untersuchende  Kohlensäure- 
italteode  Gas  in  die  VoUpipette  n  vJ  zu  fuhren.  Das  freie  Ende  dieses 
Schlauches  i  wird  mit  einem  GasauslaTshahn  verhunden,  der  am  zweck- 
Qilsigsten  hinter  der  Kohlensäurepumpe  an  der  Leitung  nach  den 
SatoratioDsgefäfsen  angebracht  ist,  woselbst  dann  auch  der  ganze 
Apparat  seinen  dauernden  Stand  bekommt.  Da  das  Saturationsgas 
lÜBter  der  Pumpe  bekanntlich  unter  Druck  steht,  so  ist  es  zweckmälsig, 
dasselbe  heim  Nichtgebrauche  des  Apparates  durch  den  Schlauch  s  und 
durch  den  Dreiweghahn  in  der  Stellung  1  fortdauernd  austreten  zu 
lassen;  man  hat  alsdann  bei  Anstellung  eines  Versuches  Jederzeit  von 
dem  kurz  Torher  erzeugten  Gase  zur  Untersuchung  vor  sich ,  d.  h.  die 
ZoIeituugsrÖhren  sind  damit  gefüllt.  Der  hierdurch  bedingte  kleine 
Verlust  an  Saturationsgas,  durch  dauernde  Ausströmung  beim  Drei- 
»eghahne,  kann  nicht 
in  Betracht  kommen. 

Um  die  Röhren 
»«'  und  rou  bezie- 
botlicb  mit  den  in 
Flaschen  B  und  C  be- 
findlichen Flüssigkei- 
ten bequem  füllen  zu 
können ,  dient  eine 
Kautschukkugel  K, 
»eiche  durch  Kaut- 
•chukröhren  mit  den 
Raschen  B  und  C  in  Verbindung  steht.  Drückt  man  diese  Kugel  mit 
der  Hand  zusammen,  während  man  die  kleine  Öffnung  l  auf  derselben 
out  dem  Daumen  verschlossen  hält,  so  befindet  sich  die  Luft  in  beiden 
FlÄßchen  B  und  C  unter  Druck,  und  die  darin  enthaltenen  Flüssig- 
Kiten  werden  in  die  Röhren  nn^  oder  r  ou  aufsteigen,  sobald  man  den 
Qttetschhahn  c  oder  d  öffnet.  Die  Entleerung  dieser  Röhren  erfolgt 
•^greiflich  ohne  Mithilfe  der  Kugel  K  durch  einfaches  Ablaufenlassen 
teim  Öffnen  der  Quetschhähne  c  und  d. 

Die  Bestimmung  der  Kohlensäuremenge  in  einem  Saturationsgase 
geschieht  nun  mittels  dieses  Apparates  folgenderweise : 

Man  füllt  zunächst  die  beiden  Röhren  nv!  und  rou  mit  den  be- 
^Teffenden,  in  den  Flaschen  C  und  B  befindlichen  Flüssigkeiten  genau 
"18  zu  den  Marken  u  und  r  mit  Hilfe  der  Kugel  K  nacheinander  an. 
Z^  dem  Ende  (beispielsweise  um  die  Vollpipette  n  n'  zu  füllen)  schliefst 
'öan  den  Hahn  a ,  gibt  dem  Dreiweghahn  die  Stellung  I,  öffnet  den 
^teren  Quetschhahn  c  und  drückt  mit  der  Hand  die  Kautschukkugel  K 
»ösammen,  wodurch  die  Flüssigkeit  in  die  Röhre  nw'  tritt,  diese  von 
unten  nach  oben  allmählich  anfüllend;  sobald  dann  der  Flüssigkeits- 
^tand  in  der  Röhre  genau  die  Marke  n  erreicht  hat,  schliefst  man  den 
"*bn  c  (oder  man  kann  auch  die  F'lüssigkeit  etwas  über  die  Marke  n 
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hinaiiB  drücken,  bevor  man  den  Qaetschahn  c  schlielst,  um  dann  durc! 
leises  Lüften  desselben  die  Flüssigkeit  bis  zur  Marke  wieder  abflietae 
zu  lassen).  In  gleicher  Weise  füllt  man  die  s weischen kelige  Rdhre  r  o 
bis  aar  Marke  r  genau  mit  Kalilauge  an,  indem  man  dem  Dreiwe^ 
bahn  die  Stellung  III  erteilt,  den  Quetschhahn  d  öffnet  und  die  Kugel  j 
zusammenpretst.  Demnächst  geht  man  an  die  EUnfüUunff  des  zu  prüfei 
den   Gases   in   die   Vollpipette   nn\     Zu   dem   Ende   öffnet    man    de 


Fig.  121. 


an  der  Leitung  angebrachte 
Hauptbahn,  sowie  den  Hahn  < 
^ibt  dem  Dreiwe^bahn  h  di 
Stellung  /und  \kUt  so  lang 
Gas  durch  den  Kautschuk 
schlauch  s  hindurch  bei  b  i 
die  Atmosphäre  austreten,  bi 
man  sicher  sein  kann ,  dal 
der  Schlauch  s  sowohl,  wi 
die  obere  Metallröbre  bei 
und  h  mit  dem  Gase  erfüll 
siDd*  Um  jedoch  sicher  z 
seiD,  da[fl  auch  In  der  Glas 
röhre  h  n'  oberhalb  der  Mark 
ti  alle  Luft  ausgetrieben  ist 
füllt  man  diese  Röhre  ein-  ode 
^^weimal  mit  dem  Saturations 
gaie    an,  um   dasielbe   dard 


dio  obere  Auslafsöffnang  am  Dreiweghahn  wieder  auszublasen,  was  wie 
folgt|*geschieht:  Man  schliefst  nämlich  den  Dreiweghahn  (durch  Scbr&g 
Stellung  IV)  und  öffnet  bei  offen  stehendem  Hahn  a  den  unterei 
Quetschhahn  c,  worauf  sich  die  Röhre  nn  Ton  selbst  mit  Gas  anfüllt 
abdann  schliefst  man  a,  öffnet  den  Dreiweghahn  h  (Stellung  I)  und 
prefst  die  Kugel  K  zusammen,  damit  das  Gas  in  die  Luft  entweicheii 
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kann.     Ist  dies,  wie  bemerkt,  etwa  zweimal  geschehen,  so  kann  der 
eigentliche  Yersaoh  beginnen. 

Man  schliefst  zu  dem  Ende  den  Dreiweghahn  (durch  Schräg- 
Stellung  JTF),  öffnet  a  und  c  und  l&Ist  so  viel  des  zu  prüfenden  Gases 
in  die  Röhre  nn'  einströmen,  dals  nicht  allein  diese  selbst,  sondern 
Auch  noch  die  unterhalb  n'  angeblasene  kleine  Glaskugel  damit  an- 
gefüllt ist,  die  Sperrflüssigkeit  mithin  unterhalb  dieser  Glaskugel  steht. 
Alsdann  schliefst  man  den  Hahn  a  völlig  ab  und  drückt  durch  Zu- 
sammenpressen der  Kautschukkugel  JT,  bei  offeneüi  Hahn  c,  die  Sperr- 
Süssigkeit  genau  bis  zur  Marke  n*  (oder  etwas  darüber  hinaus,  um 
den  Überscbufs  ablaufen  zu  lassen)  in  die  Höhe  und  schliefst  alsdann 
auch  den  Hahn  c  Infolge  dieser  letzteren  Operation  ist  das  in  der 
Röhre  n  n'  eingeschlossene  Gas  um  das  Volumen  der  Glaskugel  yer- 
dichtet  und  es  genügt  alsdann,  den  Dreiweghahn  h  nur  auf  die  Dauer 
▼on  ein  bis  zwei  Sekunden  zu  öffnen,  um  den  Gasüberschuls  aus  der 
Bohre  nn!  in  die  Atmosphäre  austreten  zu  lassen,  d.  h.  das  in  der 
Rohre  nn'  befindliche  Gas  mit  dem  gerade  herrschenden  Barometer- 
stände in  Übereinstimmung  zu  setzen  ^),  Ist  dies  geschehen ,  so  gibt 
man  dem  Dreiweghahn  die  Stellung  7/,  wodurch  die  Röhre  nW  in 
Kommunikation  tritt  mit  der  vorher  bis  genau  zur  Marke  r  mit  Kali- 
iange  angefüllten  Röhre  rou.  Man  läfst  nun  durch  öffnen  des  Quetsch- 
kahns d  die  in  dem  Rohrschenkel  u  befindliche  Kalilauge  fast  vollstän- 
dig abfliefsen,  um  so  Raum  zu  gewinnen  für  die  Hinüberdrückung  des 
in  der  Pipette  befindlichen  Saturationegases.  Ist  dies  geschehen,  so 
drückt  man  bei  geöffnetem  Quetschhahn  c  so  viel  des  in  nn'  befind- 
lichen Gases  in  die  Röhre  rou  hinüber,  als  das  Steigen  der  Kalilauge 
in  dem  Schenkel  u  gestattet ,  ohne  Überflielsen  derselben ,  lälst  hierauf 
das  Gas  wieder  nach  n  n'  zurücktreten  u.  s.  w.,  d.  h.  man  versetzt  durch 
Drücken  und  Loslassen  der  Kugel  K  die  Kalilauge  in  der  Röhre  u  in 
eine  etwa  10- bis  12  mal  wiederholt  auf-  und  niedersteigende  Bewegung, 
wodurch  die  Absorption  der  Kohlensäure  in  dem  Schenkel  ro  wesent- 
lich beschleunigt  wird^).  Schlielslich  drückt  man  dann  alles  Gas  genau 
bis  zur  Marke  n  in  das  Absorptionsrohr  ro  hinüber,  schliefst  den 
Quetschhahn  c,  stellt  die  Kalilauge  in  beiden  Schenkeln  der  Röhre  rou 
Dunmehr  völlig  auf  gleiche  Höhe  ein  (durch  Abflielsenlassen  oder 
Einpressen  von  Kalilauge  durch  den  Hahn  d),  schliefst  demnächst  auch 
den  Dreiweghahn  h  (durch  Schrägstellung)  und  liest  zuletzt  den  Stand 
der  Kalilauge  an  der  Skala  der  geteilten  Röhre  nach  einigem  Abwarten 
ab,  nachdem  man  vorher,  wenn  nötig,  nochmals  die  Oberfläche  der 


^)  „Dies  ist  für  die  Genauigkeit  der  Messung  durchaus  erforderlich,  zu 
welchem  Endzwecke  denn  auch  die,  eine  Verdichtung  des  Gases  ermöglichende 
kleine  Glaskugel  unterhalb  n'  angeblasen  ist** 

*)  „Hierbei  hat  man  begreiflich  nur  Sorge  zu  tragen,  dafs  die  Kalilauge 
to  u  nicht  zu  tief  sinkt,  wodurch  atmosphärische  Luft  in  den  Schenkel  or 
ron  unten  eintreten  und  der  Versuch  mifslingen  würde." 
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Kalilaage  in  beiden  ScheDkeln  genau  gleichgestellt  hat.      Die 
der  Skala  abgelesene  Zahl  drückt  dann  sofort,  ohne  weitere  Korrekt] 
den  Kohlen  Säuregehalt  des  untersuchten  Gases  in  Volumprozenten  an 


B.    Prüfung  auf  schweflige  Säure. 

Behufs  Erkennung  der  schwefligen  Säure  im  Saturationsgase  ii 
man  dasselbe  mittels  des  am  Probehahn  befindlichen  Gummischlauc 
einige  Zeit  lang  durch  eine  verdünnte  Stärkekleisterlosung  strönd 
welche  durch  Zusatz  einer  Auflösung  von  Jod  in  Jodkalium  blau 
färbt  ist.  Bei  Anwesenheit  geringster  Mengen  schwefliger  S&nre  fin 
eine  allmähliche  Entfärbung  der  Flüssigkeit  statt 

C.    Prüfung  auf  SohwefelwasBerBtoffgas. 

Da  schweflige  Säure  im  freien  Zustande  und  Schwefelwasst- rsi 
nebeneinander  nicht  bestehen  können,  sondern  sich  gegenseitig  % 
setzen '),  so  ist,  wenn  Anwesenheit  von  schwefliger  Säure  nachgevriej 
werden  konnte,  damit  ein  Gehalt  von  SchwefelwasserstofPgas  a 
geschlossen. 

Bei  Abwesenheit  von  schwefliger  Säure  geschieht  die  Prüfung  i 
Saturationsgases  auf  einen  Gehalt  an  Schwefelwasserstoff,  abgesel 
von  dem  nicht  zu  verkennenden  Geruch  desselben,  mittels  eines 
das  Gas  hineingebrachten,  mit  Bleiessig  getränkten  Papierstreifens.  j 
Anwesenheit  von  Schwefelwasserstoff  färbt  sich  derselbe  durch  Bildn 
von  Scbwefelblei  bräunlich  bis  schwarz. 


2.    Schweflige  Säure. 

Die  Feststellung  des  Säuregehalts  in  diesem  Saturationsgase  ! 
ruht  auf  derselben  chemischen  Reaktion,  wie  sie  bei  der  Bestimmuj 
der  Kohlensäure  angewandt  wird;  man  bringt  zu  einer  abgemessen 
Menge  des  Gases  Kalilauge,  welche  die  Säure  zu  einem  in  Wasi 
leicht  löslichen  Kaliumsulfit  bindet  und  ermittelt  dann  die  daduf 
hervorgerufene  Verminderung  des  anfänglich  abgemessenen  YolumeJ 
welche  dem  Gehalt  desselben  an  schwefliger  Säure  entspricht. 

Der  zu  dieser  Bestimmung  dienende  Apparat  ist  im  wesentlich 
die  auch  unter  I.A.  (Fig.  117)  benutzte  Melsrohre,  jedoch  nötigt  d 
grolse  Löslichkeit  des  Schwefligsäuregases  in  Wasser  zu  einer  Änd 
rung,  sowohl  der  Röhre,  als  auch  des  dort  eingeschlagenen  Y^ 
fahre  ns.  I 


')  SOj  +  2H,8  =  2H,0  +  28. 


BestimmuDg  des  Gehalts  an  schwefliger  Säure. 
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Die  Messröbre  für  diesen  Zweck  erhält  an  ihrem  unteren  Ende  einen 
ieiD  oberen  Hahn  A  ganz  gleichen  Dreiweghahn  B  (Fig.  122),  welcher 
ngleich  den  Ansatz  c  zur  Anbringung  eines  längeren  Gummischlauches 
iii^,  der  die  Röhre  mit  der  wassergefüllten  Druckflasche  D  verbindet. 
^  Röbre  selbst  wird  in  einen  geeigneten  Halter  festgeklemmt 

Fig.  122. 


J_ 


Zur  Ausfuhr ang  des  Versuches  stellt  man  zunächst  den  Hahn  A 
\  dafs  vermittelst  der  betreffenden  Bohrung  des  Hahns  der  Innenraum 
l«r  völlig  trockenen  Röbre  mit  der  Aulsenluft  in  Verbindung  steht 
ind  füllt  das  Gef  äts  K  mit  Kali  -  oder  Natronlauge  (vom  ungefähren 
<pezi!.  Gewicht  lf25).    Man  stellt  darauf  den  Hahn  B  derart,  dats  seine 
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YerbiodaDg  nach  h  und  nach  der  Flasche  D  offen  ist,  hebt  letzter 
etwas  in  die  Höhe ,  öSnet  den  Quetschhahn   Q  und  füllt  dadurch  dei 
Gummischlauch  bis   zum  Hahn   mit  Wasser.      Sobald   dasselbe  bei 
austritt,  schlielst  man  Q  und  stellt  den  Hahn  B,  genau  wie  A,  an 
Verbindung  des  Innenraums  der  Röhre  mit  der  Autsenluft. 

Nachdem  man  nun  den  am  Probehahn  der  Leitung  für  das  Satn 
rationsgas  befindlichen  Schlauch  mit  a  verbunden  hat,  öfEnet  man  dei 
Zutritt  des  Gases  und  läfst  dasselbe  so  lange  bei  a  eintreten  und  bei 
entweichen,  bis  man  mit  [Sicherheit  annehmen  darf,  dals  die  atme 
sphärische  Luft  YöUig  ausgetrieben  und  die  Röhre  nur  mit  Satorationi 
gas  angefüllt  ist.  Man  schlielst  dann  den  Probehahn,  entfernt  de 
Schlauch  von  a,  gibt  dem  Hahn  B  eine  Vierteldrehung,  so  dals  di 
Röhre  unten  geschlossen  ist  und  lälst  nunmehr,  nachdem  der  Stopft 
▼on  K  abgenommen ,  durch  vorsichtiges  Drehen  von  A  Lauge  in  dj 
Röhre  eintreten.  Die  sofort  Yor  sich  gehende  Bindung  der  schweflige 
Säure  unterstützt  man,  indem  der  Apparat  aus  dem  Halter  berank 
genommen  und  nach  Verschluls  des  GefäTses  K  der  Röhreninhalt  eini^ 
Male  durchgeschüttelt  wird.  Man  spannt  dann  die  Röhre  wieder  eii 
öSnet  Q  und  durch  geeignete  Drehung  von  B  die  Verbindung  mit  d^ 
Flasche  D,  aus  welcher  sofort  eine  dem  vorhanden  gewesenen  Vokmei 
schwefliger  Säure  entsprechende  Menge  Wasser  in  die  Röhre  eiii 
gesaugt  wird. 

Damit  ist  der  Versuch  beendet;  man  lälst  10  bis  15  Minuten  ver 
streichen,  um  einen  Ausgleich  zwischen  der  Innen-  und  Aulsentempe 
ratur  des  Apparats  und  seines  Inhalts  eintreten  zu  lassen,  hebt  dii 
Druckflasche  2),  unmittelbar  an  der  Röhre  anliegend,  so  hoch,  dafs  dij 
beiden  Flüssigkeitsoberflächen  in  Röhre  und  DruckSasche  genau  il 
einer  Linie  liegen  und  liest  ab. 

Da  die  Röhre  50ccm  Gas  fafste,  so  ist  die  abgelesene  Zahl,  verj 
doppelt,  gleich  dem  Prozentgehalt  des  Saturationsgases  an  schwefligel 

Säure. 



Die  Überwachung  des  Kalkofenbetriebes  mit  Rücksicht  aa| 
die  zur  möglichsten  Ausnutzung  der  Materialien  erforderliche  Luft^ 
Zuführung  macht  es  notwendig,  die  Untersuchung  der  zur  Saturatioti 
dienenden  Ofengase  nicht  auf  die  Bestimmung  der  erzeugten  Kohlen^ 
säure  allein  zu  beschränken,  sondern  auch  die  Bestimmung  des  Gehalte 
an  noch  freiem  Sauerstoffgas  und  an  etwa  vorhandenem  Kohlen' 
oxydgas  hinzuzufügen.  Es  dient  hierzu  der  Apparat  zur  Untersachnnii 
der  Rauchgase  von  Orsat.  Die  ausführliche  Gebrauchsanweisung  des^ 
selben  auch  für  den  vorliegenden  Fall  findet  sich  im  Abschnitt  XIII j 
„Rauch-  und  Ofengase''. 


VIII. 

Soda. 


Das  Natriumkarbonat  oder  die  Soda  findet  Anwendung  in  der 
Zackerindnstrie  zur  Entfernung  von  organischen  Stoffen  und  von 
iehwefelsaurem  Calcium  aus  der  Knochenkohle.  Man  kocht  zu  diesem 
2vecke  die  Kohle  mit  einer  verdünnten  Sodalösung  aus,  wobei  im 
srsteren  Falle  die  organische  Substanz  zerstört  und  unter  Bräunung 
1er  Flässigkeit  in  Lösung  gebracht  wird ,  während  im  anderen  Falle 
Hoe  Umsetzung  von  kohlensaurem  Natrium  und  schwefelsaurem  Kalk 
n  der  Art  stattfindet,  dats  kohlensaures  Calcium  und  schwefelsaures 
Katrium  entstehen,  von  denen  das  letztere,  leicht  in  Wasser  löslich, 
msgewaschen,  das  erstere  demnächst  durch  eine  Behandlung  mit  Salz- 
Äure  entfernt  werden  kann  i). 

Die  gleiche  chemische  Umsetzung  findet  statt,  wo  man  Soda  zur 
Reinigung  des  zur  Speisung  der  Dampfkessel  gebrauchten  gipshaltigen 
W^assers  benutzt. 

Die  bisweilen  in  den  Säften  sich  anhäufenden  Kalksalze  organischer 
Säuren,  der  Asparaginc^lure ,  Glutaminsäure  u.  a.,  wirken  bekanntlich 
QDgünstig  auf  die  Kristallisation  des  Zuckers  in  den  Kochapparaten.  Man 
i>egegnet  diesem  Übelstande  durch  Zuführung  von  Natriumkarbonat. 
Die  organischen  Säuren  jener  Kalksalze  treten  dabei  an  das  Natrium 
ttnd  bilden  Verbindungen,  welche  die  oben  erwähnten,  störenden  Eigen- 
tcbaften  nicht  besitzen,  während  der  Kalk  als  Karbonat  ausgeschieden  wird. 

Im  Handel  unterscheidet  man  kristallisierte  und  calcinierte 
5oda;  jene  enthält  in  grolsen,  farblosen  Kristallen  etwa  63  Proz. 
ilO  Moleküle)  Kristall wasser,  während  diese,  durch  Anwendung  von 
äitze  entwässert,  ein  weifses,  pulveriges,  wasserfreies  oder  doch  wasser- 
»mes  Salz  darstellt. 

Den  Handelswert  der  Soda  bedingt  ausschliefslich  ihr  Gehalt 
^^  kohlensaurem  Natrium,  sie  enthält  häufig  daneben  geringe 
«engen  anderer  Salze  und  sonstige  Verunreinigungen. 

Die  technischen  Gewerbe,  so  auch  die  Zuckerfabrikation,  verwenden 
•»ör  calcinierte  Soda. 

In  der  nach  dem  älteren  —  Lebl an  eschen  —  Verfahren  dar- 
?e8tellten    Soda,    welche    durch    Erhitzen    eines    Natriumsulfates    mit 

')  CaSO^  +  Na,COg  =  CaCOg  +  Na^SO^. 
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Calcium karbonat  und  Kohle  erhalten  wird,  finden  sich  häufig  kleine 
Mengen  unzersetzt  gebliebenen  Natriumsulfates  (0,5  bis  1,0  Pro2 
in  calcinierter  Ware);  eine  Verunreinigung,  welche  für  manche  Ver 
Wendungszwecke  nachteilig  und  deshalb  tunlichst  zu  vermeiden  ist 

Man  geht  diesem  Übelstande  aus  dem  Wege,  wenn  man  beio 
Ankauf  ^Ammoniaksoda"  bedingt,  eine  Ware,  welche  nach  einei| 
anderen  Fabrikation sverfahren ,  dem  sogen.  Ammoniaksodaprozels  - 
durch  Zersetzung  Ton  Kochsalz  mittels  doppeltkohlensauren  Am  mens  — 
hergestellt  wird.  Eine  solche  Soda  ist,  wenn  nicht  eine  absichtlich 
Verfälschung,  etwa  mit  Glaubersalz  —  schwefelsaurem  Natrium  - 
vorliegt,  frei  von  Schwefelsäure. 

Eine  bei  der  letztgenannten  Soda  häufig  sich  vorfindende  Veruo 
reinigung  mit  Chlornatrium  (0,5  bis  2,5  Proz.  in  calcinierter  War« 
ist  für  die  hier  in  Frage  stehenden  Verwendungen  weniger  von  Belang 
selbstverständlich  sollen  aber  „reine''  Sodasorten  möglichst  wenig  auci 
von  diesem  Körper  enthalten. 

Bei  der  chemischen  Untersuchung  von  Soda  wird  entweder  di 
Kohlensäure  oder  die  vorhandene  Base  bestimmt,  und  daraus  der  Geha] 
an  kohlensaurem  Natrium  berechnet;  aulserdem  bestimmt  man  dl 
Menge  der  anwesenden  Verunreinigungen,  etwa  vorhandenes  Sulfat  unj 
Chlornatrium ,  sowie  den  Feuchtigkeitsgehalt,  welcher  bei  schlecht^ 
Verpackung  oder  Lagerung  durch  Anziehung  von  Feuchtigkeit  aus  d& 
Luft  bis  zu  mehreren  Prozenten  zunehmen  kann.  Die  nachstehendej 
Vorschriften  gelten  zunächst  nur  für  die  Untersuchung  der  in  dei 
Zuckerfabriken  ausschliefslich  benutzten  calcinierten  Ware  — ;  lie^ 
kristallisierte  Soda  vor,  so  müssen  die  anzuwendenden  Mengen  wegeJ 
des  hohen  Wassergehaltes  in  sachgemälser  Weise  abgeändert  werdeij 

A.    BeBtimmung  des  FeuohtigkeitBgehaltes. 

Man  wägt  5,0  g  in  einen  kleinen  Porzellan-  oder  Platintiegel  un^ 
erhitzt  fünf  Minuten  lang  bei  schwacher  Rotglut  des  Tiegelbodens.  Del 
Gewichtsverlust  wird  als  „Wasser"  berechnet *).  j 

B.    BeBtimmung  des  kohlensauren  Natriums. 

a)    Gewichtsanalytische  Bestimmung. 

Die  Bestimmung  des  Gehalts  an  kohlensaurem  Natrium  läfst  sid 
durch  Feststellung  des  Gehalts  an  Kohlensäure  und  zwar  mittels  d< 
G ei Isl ersehen  Apparates  (S.  265)  aus  dem  Gewichtsverlust  herleit 
wenn  man  die  Kohlensäure  durch  eine  stärkere  Säure  austreibt    Mi 
verwendet  1,5  bis  2,0g  Soda  und  führt  die  Untersuchung  genau, 
daselbst  beschrieben,  aus. 


*)  Gute,   wasserfreie,  frisch   calcinierte  Soda  gibt  bei  gleicher  Beband 
lung  stets  unter  0,1  Proz.  Giühverlust.  ! 
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Das  Gewicht  der  ausgetriebenen  Kohlensäure,  mit  dem  Faktor 
14114  multipliziert,  ergibt  die  Menge  des  vorhanden  gewesenen 
N'&triu  m  karbonats. 

Beispiel:  2,0  g  Soda  sind  im  Geilsler sehen  Apparate  zersetzt 
vorden.  Nachdem  zum  Schlüsse  die  im  Zersetzungsgef&Ise  befindliche 
Lösung  nach  dem  Erhitzen  wieder  yollstandig  erkaltet  war,  wurde  der 
Apparat  aufs  neue  gewogen. 

Gewicht  des  Apparates  vor  der  Entwickelung   .     .     .     65,9315  g, 
n  V  r>  nach  „  „  ...     65,1210  g, 

Gewichtsverlust  =  Kohlensäure       0,8105  g. 
0,8105  X  2,4114  =  1,9544  kohlensaures  Natrium. 
2,0  g  :  1,9544  =  100,0  g  :  97,72  Proz.  kohlensaures  Natrium. 

h    Volumetrische   Bestimmung   durch    Titration    mittels 
Normalschwefelsäure. 

Diese  Methode  beruht  darauf,  dats  man  eine  gewisse  Menge  der 
m  untersuchenden  Soda  durch  Zusatz  einer  bestimmten,  mehr  wie 
ausreichenden  Menge  Normalsäure  ^)  zersetzt,  worauf  mittels  Normal- 


^)  Hit  dem  Namen  NormalflüsBlgkeiten  bezeichnet  man  reine 
lÄsongen,  welche  in  einem  Liter  oder  1000  ccm  ein  Äquivalentgewicht 
4es  betreffenden  Körpers,  in  Grammen  ausgedrückt,  gelöst  enthalten. 
Ab  .Äquivalentgewicht  in  Grammen  **  ist  diejenige  Menge  eines  Körpers 
ra  verstehen,  welche  ein  Gramm  Wasserstoff  entweder  austauscht,  ersetzt 
oder  bindet  oder  überhaupt,  mittelbar  oder  unmittelbar,  in  chemische 
K«aktion  bringt. 

So  ersetzen  z.  B.  40,06  g  NaOH  oder  36,46  g;  HCl  oder  169,97  g  AgNOg 

je  1,0  g  H,  mithin  mufs  die  Kormal-Natron lösung  40,06  g  Natriumhydrat,  die 

Kormai-BalZBänre  36,46  g  Ghlorwasserstoffsäure,  die  Normal-Silberlösung  169,97  g 

älbemitrat  im  Liter  enthalten.    Dagegen  ersetzen  62,10  g  NacO  oder  80,06  g 

SOj  oder  208,30  g  BaCl«  je  2,0  g  H  und  demgemäfs  wird  die  Normal  Natron- 

62,10 
ksuug    nur    -       =  81,05  g  Natriumoxyd,    die   Normal  -  Schwefelsäure  nur 

di},06 
- —  =  40,03  g  Schwefelsäureanhydrid,  die  Normal -Chlorbaryumlösung  nur 

^8,30 

=  104,15  g  Chlorbaryum  enthalten  können  u.  s.  f. 

Alle  NormalflüsBlgkeiten  sind  mithin  einander  gleichwertig, 
ivb  entsprechen  einander.  Wenn  man  10  ccm  Normal  •  Schwefelsäure  mit 
Kormal  -  Katronlösung  versetzt,  so  würde  man  ebenfalls  10,0  ccm  derselben 
gebrauchen,  um  die  Säure  zu  neutralisieren.  Genau  ebenso  viel  Normal- 
!Vatron-  oder  jeder  anderen  Normal- Alkalilösung  würde  man  zur  Neutrali- 
aeruDg  eines  gleichen  Quantums  jeder  beliebigen  Normalsäure  nötig  haben. 

Da  1000  ccm  Kormal  •  Schwefelsäure  =  40,03  g  Schwefelsäureanhydrid, 
»  enthält  1,0  ccm  derselben  =  0,04003  g  und  entspricht  demnach  beispiels- 
veiae  0,03105  g  Katriumoxyd  oder  Katron ,  oder  0,04006  g  Katriumhydrat« 
Tder  auch  deijenigen  Menge   kohlensauren   Natriums ,   die   0,03105  g   Natron 
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Soda. 


Fig.  123. 


AlkalilötQDg  bestimmt  wird,  wieTiel  freie  Sfture  nach  der  Zersetzi 

noch  Torhanden. 

Die  Differenz,  also  die  Menge  der  gebandenen  Säure,  entspri 

der  Menge  des  zersetzten,  in  i 
Soda  enthalten  gewesenen  kohl 
sauren  Natriums. 

Zur  Ausführung  dieser  Best 
mung  benutzt  man  eine  Normi 
Schwefelsäure  und  eine  Norm; 
Natronlauge. 

Bereitung  und  Titerstellung  | 
der  Flüssigkeiten  sind  im  Anhaj 
Ai^gegeben.  Da  die  Lange  sich  lej 
durch  Bildung  Yon  kohlen sau^ 
Salz  vermittelst  Anziehung  i 
Kohlensäure  aus  der  Luft  veränd 
so  yerbindet  man  behufs  Aul 
Wahrung  und  Benutzung  der  F] 
sigkeit  die  Yorratsflasche  und 
Bürette  in  der  durch  Fig.  123  i 
gedeuteten  Weise,  tls  bietet  di 
Zusammenstellung  des  Appara 
nicht  allein  bei  öfterem  Grebraui 
grotse  Bequemlichkeit,  sondern  v 
hindert  aulserdem  ein  Verdunsj 
der  Flüssigkeit  und  den  Zut^ 
feuchter  und  kohlensäarehalti| 
Luft. 

Die  hochstehende  Flasche  tr^ 
wie  aus  der  Figur  ersichtlich ,  I 
einem  dreimal  durchbohrten  Eo^ 
zunächst  eine  U- förmige,  teils  id 
Chlorcalcium,  teils  mit  Ätzkali  i 
Absorption  von  Feuchtigkeit  uj 
Kohlensäure  angefüllte,  nach  aufä 
offene  Röhre  Äy  und  daneben  ei 
Verbindung  mit  der  oberen  öffnui 
der  Bürette  B.  In  der  dritt 
Bohrung  des  Korkes  befindet  si 
ein  Ueberrohr  C,  welches  etners^ 


prleichwertig  ist,    also  0,05305g   kohlensaurem   Natrium   oder   0,047 J5g  K^ 
oder  0,06915  g  kohlensaurem^tKaliam  oder  0,02B0  g  Calciumoxyd  n.  s.  w. 

Zehntel-  oder  Hundertstel-Normalflüssigkeiten  sind  um  <i 
Zehnfache  oder  Hundertfache  verdünnte  Normallösungen,  und  enthalten  I 
Liter  Vj^  resp.  Vi^o  des  Äquivalentgewichts  in  Grammen  ausgedrückt.         | 
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bis  anf  den  Boden  der  Flasche  reicht,  andererseits  mit  dem  unteren 
Teile  der  Bürette  verbunden  ist.  Mittels  des  an  dem  Heberrobre  be- 
findlichen Quetschhahns  lälst  man  die  Bürette  von  unten  sich  bis  über 
den  Nullpunkt  füllen,  schliefst  den  Zulauf  und  stellt  durch  Öffnen  des 
Äblaufquetschhahns  den  Nullpunkt  richtig  ein.  Die  beim  Ablassen 
der  Bürette  in  die  Flasche  eintretende  Luft  wird  durch  den  Inhalt  der 
Röhre  ^  getrocknet  und  von  Kohlensäure  befreit,  so  dals  eine  in  dieser 
Weise  aufbewahrte  Normal-Natronlauge  sehr  lange,  ohne  eine  Yerände- 
nmg  zu  erleiden,  zum  Titrieren  benutzt  werden  kann. 

Bei  der  Untersuchung  Ton  calcinierter  Soda  wägt  man  5,305  g 
ab,  löst  in  einem  Kochkolben  mit  50  ccm  Wasser  und  übersättigt  mit 
100  com  Normalschwefelsäure,  indem  man  durch  eine  schräge  Stellung 
des  Kolbenhalses  Verspritzen  sorgfältig  vermeidet  Nachdem  die  frei 
gewordene  Kohlensäure  durch  anhaltendes  Kochen  der  sauren  Flüssig- 
keit YoUständig  entfernt  ist,  färbt  man  die  Lösung  mit  einigen  Tropfen 
Lackmnstinktur  oder  setzt  Phenolphtaleinlösung  zu  und  titriert  mit 
der  Normal -Natronlauge,  im  ersteren  Falle  bis  zum  Eintritt  der  blau- 
Tioletten  Farbe,  im  zweiten  Falle  bis  zur  bleibenden  Rötung. 

100 ccm  Normalsäure  enthalten,  wie  ersichtlich,  Vio  Äquivalent- 
gewicht in  Grammen;  wägt  man  daher  von  einem  zu  prüfenden  Salz 
^10    seines  Äquiyalentgewichtes    in   Grammen   ab,   also  hier   zur  Be- 

53  05 
itimmung  von  kohlensaurem  Natrium        *       ==  5,305  g,  so  gibt  die 

Anzahl  Kubikzentimeter  Normalsäure,  welche  man  zur  Zersetzung,  zum 
Neutralisieren  dieser  Menge  gebraucht  hat,  ohne  weiteres  die  Prozente 
des  gesuchten  Körpers  an. 

BeispieL  Zu  der  wie  vorgeschrieben  dargestellten  Auflösung 
Ton  5,305  g  calcinierter  Soda  mittels  100  ccm  Normalsäure  wurden 
2,3  ccm  Normal- Natronlauge  gebraucht,  bis  die  oben  erwähnte  Färbung 
der  Flüssigkeit  eintrat.  Es  ist  dadurch  also  das  Vorhandensein  von 
Doch  2,3  ccm  überschüssig  zugesetzter  Normal- Schwefelsäure  angezeigt. 
100,0  —  2,3  ■=  97,7  ccm  derselben  sind  demnach  zur  Neutralisation 
Ton  5,305  g  calcinierter  Soda  erforderlich  gewesen,  und  zeigen  mithin 
ebenso  viel,  also  97,7  Proz.  kohlensaures  Natrium  in  der  untersuchten 
Substanz  an. 


C.    Bestiininung  des  sohwefelsauren  Natriums. 

Hat  die  qualitative  Vorprüfung  die  Anwesenheit  von  so  viel 
Schwefelsäure  dargetan,  dats  die  quantitative  Bestimmung  erforderlich 
wird,  80  löst  man  20,0  g  calcinierte  Soda  in  einem  200 -ccm -Kolben  in 
wenig  warmem  Wasser  auf,  verdünnt  nach  dem  Erkalten  bis  zur 
Marke,  mischt  und  filtriert,  falls  die  Lösung  trübe,  durch  ein  un- 
genälstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Glas.      100  ccm  dieser  Lösung 

Frühling,  Anleitung.  22 
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(=  10,0  g  Soda)  yer setzt  man  in  einem  bedeckten  Glaae  mit  Salsfiäure, 
erhitzt  zum  Kochen  und  fällt  die  Schwefelsäure  mittels  Chlorbaryum 
(S.  269).  Das  Gewicht  des  erhaltenen  Baryumsulfates,  mit  dem  Faktor 
0,6089  multipliziert,  gibt  die  in  10,0  g  Soda  enthaltene  Menge 
Natriumsulfat. 

Beispiel.  100,0  ccm  (=  10,0g  Soda)  gaben,  nach  Abzog  der 
Filterasche,  0,0181  g  Baryumsulfat. 

0,0181  X  0,6094  =  0,01102  g  schwefelsaures  Natrium, 

10,0  g  :  0,01102  =  100,0  g:x, 

X  =  0,11  Proz.  schwefelsaures  Natrium. 

D.    Bestimirmng  des  Chlornatriums. 

Man  bestimmt  den  Chlorgehalt  malsanalyiisch  mittels  zehntel- 
normaler  Silberlösung  nach  S.  272.  Da  die  Endreaktion  nur 
in  neutraler  oder  ganz  schwach  alkalischer  Flüssigkeit  sicher  zu  beob- 
achten ist,  so  muls  man  die  stark  alkalische  Auflösung  der  Soda  zu- 
nächst neutralisieren. 

Man  benutzt  dazu  Normal-Salpetersäure,  löst  in  einem  geräumigen 
Becherglase  5,0  g  Soda  in  wenig  Wasser  und  fügt  so  viel  Kubikzenti- 
meter Normal- Salpetersäure  hinzu,  als  sich  nach  B.  b)  zur  Neutrali- 
sation berechnet. 

Man  hält  dabei,  um  Verspritzen  zu  vermeiden,  das  Becherglas  mit 
einem  entsprechend  grotsen  Uhrglase  bedeckt,  erhitzt  kurze  Zeit  zum 
Kochen,  um  die  Kohlensäure  Yöllig  zu  entfernen,  lälst  erkalten, 
setzt  dann  einige  Tropfen  Kaliumchromatlösung  hinzu  und  titriert  mit 
der  oben  bezeichneten  Silberlösung  bis  zum  Eintreten  der  rötlichen 
Färbung. 

Beispiel.  Es  bedurften  bei  B.  b)  5,305  g  Soda  =  97,7  com 
Normal  •  Schwefelsäure  zur  Neutralisation ,  mithin  sind  hier  für  5.0  g 
Soda 

5,305  :  97,7  =  5,0  :  x, 
X  =  92,1  ccm  Normal -Salpetersäure 

zu  gleichem  Zwecke  erforderlich. 

Nach  Zusatz  derselben  mittels  einer  Bürette  sind  demnächst 
7,5  ccm  zehntel -normale  Silberlösung  gebraucht  worden,  von  welcher 
(S.  ^72)  1,0  ccm  =  0,00585  g  Chlornatrium  entspricht  oder  anzeigt     , 

7,5  X  0,00585  =  0,04388  Chlornatrium. 

5,0  :  0,04388  =  100  :  x, 

X  =  0,88  Proz.  Chlornatrium. 

Die  Zusammensetzung  der  wie  vorstehend  untersuchten  calcinierten 
Soda  würde  demnach  —  bei  1,30  Proz.  Feuchtigkeit  und  98,70  Prot 
Trockensubstanz  — ,  wie  folgt,  gefunden  sein: 
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97,71  Proz.  kohlensaures  Natrium, 
0,11      „      schwefelsaures  Natrium, 
0,88      „      Chlomatrium, 
1,30      „      Feuchtigkeit, 


100,00  Proz. 

ider  auf  „wsisserfreie  Suhstanz^  mittels  der  Formel: 

98,70  :  97,71  =  100  :  a;, 
X  =  99,00  Proz. 
LB.!.  berechnet  - 

99,00  Proz.  kohlensaures  Natrium, 
0,11      „      schwefelsaures  Natrium, 
0,89      „      Chlornatrium, 
100,00  FtÖz. 
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IX. 

Ätznatron. 

(Kaustisches  Natron,  kaustische  Soda,) 


Zu  demselben  Zwecke  wie  die  gewöhnliche  Soda,  das  kohlensanre 
Natrium,  nämlich  zur  Entfernung  des  Gipses  aas  der  Knochenkohle 
und  dem  Eesselspeisewasser ,  dient  auch  das  Ätznatron  (Natriam- 
hydrat,  Na  OH).  Es  setzt  sich  dasselbe  hier  mit  dem  vorhandenen 
schwefelsauren  Calcium  zu  schwefelsaurem  Natrium  und  Calciamhydrat 
um^),  zu  zwei  Verbindungen,  deren  Anwesenheit  unschädlich,  oder 
deren  Entfernung,  wie  oben  gezeigt,  keine  Schwierigkeiten  bietet.  Durch 
ein  Auskochen  der  Knochenkohle  mit  Ätznatronlauge  erzielt  man  sehr 
wirksam  eine  Lösung  organischer  Verunreinigungen  (s.  S.  256),  und  zu 
dieser  Verwendung  ist  dasselbe  dem  dazu  gleichfalls  benutzten  kohleo- 
sauren  Natrium  vorzuziehen. 

Für  beide  Zwecke  ist  eine  möglichst  reine,  also  hochprozentige, 
von  fremden  Salzen,  namentlich  von  Sulfaten,  freie  Ware  zu  verwenden. 

Die  kaustische  Soda  des  Handels  enthält  fast  immer  neben  Natriom- 
hydrat  wechselnde  Mengen  von  kohlensaurem  Natrium,  und  man  hat 
bei  der  einfachen  Titration  in  der  für  den  Verbrauch  von  Normal- 
Schwefelsäure  erhaltenen  Zahl  somit  nur  einen  Ausdruck  für  die  Suomie 
beider  Stoffe,  für  die  Gesamtalkalität. 

Es  bedarf  deshalb  hier  bei  genauen  Analysen  der  gleichzeitigen 
Untersuchung  auf  Natriumhydrat  und  kohlensaures  Natrium. 

Wie  die  Soda,  so  enthält  auch  das  Ätznatron  des  Handels  an 
Verunreinigungen  kleine  Mengen  von  schwefelsaurem  Natrium  und 
Chlornatrium,  sowie  mehr  oder  weniger  Feuchtigkeit,  welche  sich 
wegen  der  sehr  grolsen  Begierde  des  Ätznatrons,  Wasser  anzuziehen, 
bei  unangemessener  Aufbewahrung  bis  zum  Zerflielsen  desselben  vei^ 
mehren  kann. 


»)  Ca804  +  2NaüH  =  Na,SO,  +  Ca(OH),. 


Bestimmung  des  Natriamhydrates.  341 

Man  kauft  das  Ätznatron  entweder  in  fester  Form  oder  als  eine 
knientrierte  Lauge.     Die  Untersuchung  beider  ist  gleich. 

Von  dem  festen  Natron  ein  gleichm&Isiges  Durchschnittsmuster  zu 
liehen,  ist  nicht  ganz  leicht.  Da  die  beim  Probezieben  entnommenen 
gr&Iseren  Stücke  sich  an  der  Luft  schnell  mit  einer  feuchten  und 
kohlensäorereichen  Schicht  bedecken,  so  darf  zur  Analyse  nur  das 
legte,  unveränderte  Innere  solcher  Stücke  verwendet  werden.  Man  zer^ 
kieinert  dieselben,  nachdem  sie  in  dichtes  Papier  eingeschlagen  worden 
nnd,  mittels  eines  Hammers,  wägt  zu  den  Untersuchungen  von  den 
inneren,  trockenen  Splittern  möglichst  schnell  —  um  Anziehung  von 
Wasser  und  Kohlensäure  zu  vermeiden  —  ab  und  bereitet  sich  eine 
LösnDg  von  bestimmtem  Gehalt,  die  alsdann  zu  sämtlichen  Einzel- 
kestiimnungen  dient  Von  in  flüssigem  Zustande  —  als  Lauge  —  be- 
logener Ware  wird  ein  angemessenes  Quantum  in  einem  verschlossenen 
Gläflchen  abgewogen  und  demnächst  verdünnt. 

A.   Bestimmung  des  Wassergehaltes. 

Man  tariert  einen  kleinen,  mit  Deckel  versehenen  Tiegel  von  Por- 
zellan, bringt  5  bis  10  g  des  festen  Ätznatrons  hinein  und  bestimmt 
durch  abermalige  Wägung  das  genaue  Gewicht  der  angewandten  Sub- 
itanz.  Nach  fünf  Minuten  langem  Erhitzen  über  einer  Flamme  bis  zu 
ichwacher  Glut  am  Boden  des  bedeckt  zu  haltenden  Tiegels  lälst 
man  im  EIxsikkator  erkalten,  wägt  und  gibt  den  auf  Prozente  berech- 
neten Glühverlust  als  Wasser  an. 

BeispieL     Tiegel  mit  Ätznatron      .     .     .     35,189  g, 
Tiegel  leer 26,738  g, 

Ätznatron 8,451  g. 

Tiegel  vor  dem  Glühen  ...     35,189  g, 
Tiegel  nach   „  „        .     .     .     34,902" g, 


Glühverlust  =  Feuchtigkeit    .       0,287  g. 

8,451  :  0,287  =  100,0  :  x, 
X  ■=  0,339  Proz.  Feuchtigkeit. 

B.   Bestiinmung  von  Natriumhydrat  und  kohlensaurem 
Natrium. 

Man  wägt  15  bis  20  g  Ätznatron  genau  auf  dem  Tarierblech  ab, 
^Wgietat  in  einem  500  -  ccm  -  Kolben  mit  etwas  destilliertem  Wasser, 
vergcUielst  denselben,  löst  und  füllt  zur  Marke  auf.  Die  gut  gemischte 
^BTing  dient  alsdann  zu  sämtlichen   oben  erwähnten  Bestimmungen. 

Man  ermittelt  zunächst  durch  Titration  der  Lösung  die  Gesamt- 
^Ikaüt&t  und  berechnet  dieselbe  auf  Natriumhydrat,  zersetzt  hierauf 
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Ätznatron. 


in  einem  anderen  Teile  das  vorhandene  kohlensaure  Natrium  durc 
Zusatz  von  Chlorbaryum,  titriert  wiederum  und  findet,  da  Ghlorbarjui 
und  kohlensaures  Natrium  sich  g^enseitig  zu  löslichem  Chlornatriu.] 
und  unlöslich  ausfallendem  kohlensauren  Baryum  zersetzen,  nunmel 
den  wirklichen  Gehalt  an  Natriumhydrat.  Die 'Differenz  zwische 
dieser  und  der  zuerst  ermittelten  Zahl  ist  mithin  ein  Ausdruck  ffir  dJ 
vorhandene  Menge  kohlensauren  Natriun^s  und  wird  mittels  eines  ai3 
den  beiderseitigen  Molekulargewichten  sich  ergebenden  Faktors  'i 
kohlensaures  Natrium  umgerechnet 

,       Beispiel     20L334rg  kaustische  Soda  (festes  Ätznatron)  sind  z 
500  ccm  Flüssigkeit  gelöst  ^ 

•  a)  25,0  ccm  derselben  (=  1,0167  g^SuHstanz)  werden  mit  30  cei 
Normal-Schwefelsäure  versetzt,  gekocht,  um  die  Kohlensäure  völlig  au« 
zutreiben,  und  nach  dem  i  Erkalten  mit  Normal -Natronlauge  (S.  33^ 
titriert  Zur  völligen  Neutralisation,  d.  h.  bis  zum  Eintritt  eine 
bleibenden  Rötung  bei  Gegenwart  von  Phenolphtalein  /  einer  blau 
violetten  Färbung  beim  Ge1>rauch  von  Lackmustinktur,  waren  5,6  cci 
Normal-Lauge  erforderlich.  Es  waren  mithin  5,6  ccm  ^ormal-Schwefe] 
säure  noch  frei  und  30,0  —  5,6  =  24,4  ccny  derselben  durch  di 
Alkalität  der  in  der  angewandten  Lösung  befindlichen  kaustischem 
Soda  gebunden.  ^  / 

^  Da  1,0  com  Normal  -  Seh wefelsäur^  0,04006  g  Natriumhydrat  ent 
spricht  (S.  335),  so  zeigen  die  24,4 ccm: 

24,4  X  0,04006  =  0,977464  g. Natriumhydrat 

in  der  zufr  Untersuchung  verwendete^  Minge  von  1,0167  g  kaustische] 
Soda  bAJ    Mithin  berechnen  sich: 


.    /l,0167  :  0,977464  ==  100  :  x, 
"^  X  =  96,14  Proz.  Natriumhydrat 


/ 


b)  50,0  ccm  der  dargestellten  Ätznatronlauge  (=  2,0334  g  kau* 
stische  Soda)  versetzt  man  in  einem  25Ö-ccm-Kolben  mit  Chlorbaryum- 
lösung,  bi&  bei  neuem  Zusatz  kein  Niederschlag  mehr  entsteht  Ein 
Überschuls  ist  tunlichst  einzuschränkon.  Man  kocht«  die  Flüssigkeit 
unter  |ortwährendem  Umschwenken  auf,  wodurch  ein  schnelleresy^b* 
SQtzen  des  Niederschlages  erreicht  wird,  kühlt  auf  die  Normalwape- 
ratur  ab,  iüllt,  ohne  den  geringen  Niederschlag  zu  berücksichtigSi,  bis 
zur  Marke  auf,  mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenälstes  Filter  in  ein 
trockenes  -Glas.  . 

50,0  ccm  des  Filtrates  (=  0,407  g  kaustische  Soda)  werden  mit 
15,0  ccm # Normalschwefelsäure  versetzt')  und  wie  oben  mit  Normal- 
Natronlauge  titriert  * 


*)  Eioe  Ijierbei  entstehende  Fällung  von  schwefelsaurem  Baryum,  ^a 
dem  überschüssig  zugesetzten  Chlorbaryum  herrührenä,  kann  ganz  un berück- 
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Man  bedurfte  5,4  ccm  derselben,  um  die  noch  frei  gebliebene 
S&ure  zu  sättigen. 

15,0  —  5,4  =  9,6  ccm  sind  demnach  durch  das  vorhandene 
Natrinmhydrat  gebunden  und  zeigen  9,6  W  0,04006  =  0,384576  g 
Natrimnhyirat  in  der  verwendeten  Menge  (=  0,407  g  Soda)  an. 

0,407  :  0,884576  =J00  :  x, 
^    X  =  94,49  Proz.  Natrinmhydrat. 

Nach  Abzug  dieser  Zahl  von  der  oben  erhaltenen  (96,14  —  94,49) 
bleibt  ein  Betrag  von  1,65  Proz.  übrig,  welcher,  oben  als  Natrium- 
hjdrat  berechnet,  in  Wirklichkeit'  als  kohlensaures  Natrium  vorhanden 
var.      Der  zur  Umrechnung  zu  benutzende  Faktor  ist  hier  1,3243 : 

1,65   X   1,3243  =  2,1851  Proz.  kohlensaures  Natrium. 

Die  untersuchte  kaustische  Soda  enthält  demnach. 

*  94,49  Proz.  Natriumhydrat, 

2,19      „      kohlensaures  Natrium. 

\ 

C.    Bestimmung  des  schwefelsauren  Natriums. 

200  Qcm  .der  unfer  B.  dargestellten  Lösung  werden  mit  Salzsäure 
▼ersetzt,  bis  ein  hineingeworfenes  Stückchen  blaues  Lackmuspapier 
gerötet  bleibt,  mithin  Säure  im  Überschusse  vorhanden  ist.  Zu  der  zum 
Sieaen  erhitzten  Flüssigkeit  fügt  man  einige  Kubikzentimeter  Chlor- 
inryiimlösung  und  verfährt  mit  dem  erhaltenen  Niederschlage  genau 
nach  E.  S.  269  u.  f. 

Zur  Umrechnung*  des  erhaltenen  Glührückstandes  (schwefelsaures 
B&rynfli)  auf  schwefelsaures  Natrium  dient  der  Faktor  0,6089. 

Beispiel.  Im  oben  gewählten  Beispiele  waren  20,334  g  Substanz 
zu  500  ccm  gelöst,  die  hier  verwendeten  200  ccm  enthalten  somit 
8,134  g  festes  Ätznatron. 

Das  Gewicht  des  Baryumsulfates  betrug  nach  Abzug  der  Filter- 
a8cbe=  0,2173  g,| woraus  nach  Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,6089 
sich  0,132314g  Natriuiüisulfat  berechnen: 

8,134  g  :  0,132314  =  100  :  jr, 
X  =  1,627  Proz.  schwefelsaures  Natrium. 


Fichtigt  bleiben,  da  bei  dieser  Zersetzunjj  an  Stelle  der  in  die  Vei;bindung 
eiatretenden  Schwefelsaure  sich  eine  ihr  äquivalente  Menge  Salzsäinre  bildet 
(Chlorbaiyum  und*  Schwefelsäure  gebeo  schwefelsaures  Baryum  und  Chlor- 
wasserstoff* oder  Salzsäure),  welche  demnach  auch  eine  äquivalente  Menge 
Normal -Natronlauge  bei  der  späteren  Titration  erfordert. 
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D.    Bestimmung  des  Chlornatriums. 

Die  Bestimmung  des  Chlornatriums  gleicht  in  ihrer  Aasführang 
genau  der  ftlr  die  Untersuchung  von  Soda  yorgeschriebenen.  Sie  er- 
fordert Tor  der  Titration  mit  der  zehntel- normalen  Silb erlös ung 
die  vollständige  Neutralisation  der  Flüssigkeit,  welche  sich  auch  hier 
am  einfachsten  auf  die  unter  B.  a)  gefundenen  Zahlen  stützt.  Die 
Anzahl  der  demnächst  verbrauchten  Kubikzentimeter  Silberlösung  gibt, 
nach  Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,00585,  die  vorhanden  gewesene 
Menge  Chlornatrium. 

Beispiel.  Man  verwendet  100,0  ccm  der.  unter  B.  dargestellten 
Lösung,  welche  4,067  g  Ätznatron  enthalten. 

25,0  ccm  dieser  Lösung  gebrauchten  bei  B.  a)  zur  völligen  Neutra- 
lisation =  24,4  ccm  Normalsäure,  100,0  ccm  würden  also  das  Vier- 
fache, 24,4  X  4  =r  97,6  ccm,  erfordern. 

Man  pipettiert  demnach  in  eine  Porzelianschale  oder  ein  Becher- 
glas 97,6  ccm  Normal  -  Salpetersäure  zu  den  abgemessenen  100,0  com 
Ätznatronlösung,  entfernt  die  Kohlensäure  durch  Aufkochen,  kühlt  ab, 
fügt  einige  Tropfen  Kaliumchromat  hinzu  und  titriert  in  bekannter 
Weise. 

Es  wurden  4,8  ccm  zehntel-normale  Silberlösung  gebraucht,  welche 

4,8  X  0,00585  =  0,028080  g  Chlomatrium 
anzeigen. 

Mithin  enthielt  die  untersuchte  Ware: 

4,067  :  0,028080  =  100,0  :  x, 
X  =  0,688  Proz.  Chlornatrium. 

Nach  vorstehendem  Beispiele  würde  das  untersuchte  Ätznatron 
folgende  Zusammensetzung  besitzen: 

94,41  Proz.  Natriumhydrat  (Ätznatron), 
2,11      „      kohlensaures  Natrium, 
1,63      „      schwefelsaures  Natrium, 
0,69      „      Chlomatrium, 
0,3|      „      Wasser, 
0,d6      „      unbestimmt  (Eisenoxyd,  Tonerde,  Kieselsäure  u.  s.  w.), 

100,00  Proz. 

Liegt  nicht  festes  Ätznatron,  sondern  eine  Natronlauge  zur 
Analyse  vor,  so  ermittelt  man  zunächst  nach  einer  der  bekannten 
Methoden  (S.  54  u.  f.)  deren  spezifisches  Gewicht.  Den  entsprechenden 
Prozentgehalt  an  Natron  (NaaO)  oder  Ätznatron  (Na OH)  ergibt  ohne 
weiteres  die  nachstehende,  von  Gerlach  <)  nach  Versuchen  von  Schiff*) 
berechnete  Tabelle  XIV. 


M  Zeitschr.  f.  anal.  Chem.  8,  279.  —  ')  Ann.  Chem.  Pharm.  107,  300. 
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Tabelle    XIV. 
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(rehalt  reiner  Natronlauge  bei  verschiedenen  spezifischen 
Gewichten  (Temp.  15» C). 


Prozent- 
gehalt 
der 

Spezißschet  Gewicht  bei 
einem  Prozentgehalte  an 

Prozent- 
gehalt 

der 
Löflung 

Spezifisches  Gewicht  bei 
einem  Prozentgehalte  an 

Lofiong 

Na,0 

Na  OH 

Na,0 

NaOH 

1 

1,015 

1,012 

31 

1,438 

1,343 

2 

1,020 

1,023 

32 

1,450 

1,351 

3 

1,043        1         1.035 

33 

1,462 

1,363 

4 

1,058 

1,046 

34 

1,475 

1,374 

5 

1,074 

1,059 

35 

1,488 

1,384 

6 

1,089 

1,070 

36 

1,500 

1,395 

7 

1,114 

1,081 

37 

1,515 

1,405 

8 

1,119 

1,092 

38 

1,530 

1,415 

9 

1,132 

1,103 

39 

1,543 

1,426 

10 

1,145 

1,115 

40 

1,558 

1.437 

11 

1,160 

1,126 

41 

1,570 

1,447 

12     • 

1,175 

1,137 

42 

1,583 

1,456 

13 

1,190 

1,148 

43 

1,597 

1,468 

14 

1,203 

1,159 

44 

1,610 

1.478 

15 

1,219 

1,170 

45 

1,623 

1,488 

16 

1,233 

1,181 

46 

1,637 

1,499 

17 

1,245 

1,192 

47 

1,650 

1,008 

18 

1,258 

1,202 

48 

1,663 

1,519 

19 

1,270 

1,213 

49 

1,678 

1,529 

20 

1,285 

1,225 

50 

1,690 

1,540 

21 

1,300 

1,236 

51 

1,705 

1  1,550 

22 

1,315 

1,247 

52 

1,719 

1,560 

23 

1,329 

1,258 

53 

1,730 

1,570 

24 

1,341 

1,269 

54 

1,745 

1,580 

25 

1,355 

1,279 

55 

1,760 

1,591 

26 

1,369 

1,290 

56 

1.770 

1,601 

27 

1,381 

1,300 

57 

1,785 

1,611 

28 

1,395 

1,310 

58 

1,800 

1,622 

29 

1,410 

1,321 

59 

1,815 

1,633 

30 

1,422 

1,332 

60 

1,830 

1,643 
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Beispiel.  Das  spezifische  Gewicht  einer  Natronlauge  ist  bei 
150  c.  =  1,300  gefunden;  dementsprechend  enthält  sie  nach  der  Tabelle 
21  Proz.  Natriumoxyd  oder  27  Proz.  Natriumhydrat 

Man  würde  also  bei  der  weiter  vorzunehmenden  Analyse,  um 
ähnliche  Mengenverhältnisse ,  wie  oben  angegeben ,  einzuhalten :  100  g 
Lauge  zu  600  ccm  Flüssigkeit  verdünnen,  davon  zur  BestimmuiLg 
von  Natriumhydrat  und  kohlensaurem  Natrium  je  25  und  50  ccm,  zar 
Bestimmung  von  schwefelsaurem  Natrium  200  ccm,  zur  Bestiminnng 
von  Chlornatrium  100  ccm  verwenden. 

Die  Untersuchungen  selbst  und  die  Berechnungen  sind  den  oben 
angegebenen  völlig  gleich. 

Bei  der  Wertbestimmung,  bei  An-  und  Verkauf  von  Ätznatron 
und  Laugen  wird  häufig  nicht  nach  Prozenten,  sondern  nach  sogen. 
„Graden"  gehandelt,  und  zwar  bald  nach  „englischen*^,  bald  nach 
„deutschen"  Graden. 

„Englische  Grade"  schlielsen  alles  ein,  was  durch  die  Normalsäure 
bei  B.  a)  neutralisiert  wird,  also  auch  das,  was  als  kohlensaures  Natrium 
zugegen  war;  „deutsche  Grade"  hingegen  berücksichtigen  das  vor- 
handene kohlensaure  Natrium  gar  nicht,  führen  nur  das  auf,  was  als 
Natriumhydrat  nach  B.  b)  gefunden  wird,  drücken  es  aber  in  gleich- 
wertigen Prozenten  kohlensauren  Natriums  aus. 

Das  als  Beispiel  in  vorstehendem  gewählte  Ätznatron  würde  dem- 
nach eine  Grädigkeit  von  96,14  „englisch"  besitzen  [s.  B.  a)],  zur  Be- 
rechnung der  „deutschen  Grade"  hätte  man  aber  die  für  Natrium- 
hydrat  unter  B.  b)  gefundene  Zahl  =  94,49  mit  dem  Faktor  1,3243 
(auf  kohlensaures  Natrium)  zu  multiplizieren  und  erhält  (94,49  x  1,3243 
=r  125,1)  auf  diese  Weise  somit  eine  Grädigkeit  von  „125,1  deutsch*'. 


X. 

Salzsäure. 

(Chlor  Wasser  st  off  säure.) 


Die  in  der  ZuokerinduBtrie  bei  der  „Wiederbelebung^  gebrauchter 
Knochenkohle,  zur  Abstumpfung  sehr  grolser  Alkalit&ten  beim  Verkochen 
TOD  Säften  und  Sirupen  und  zu  anderen  Zwecken  benutzte  Chlorwasser- 
itoSaäure  oder  Salzsäure^)  wird  hierzu  niemals  im  Zustande  „chemischer 
I Reinheit^,  sondern  stets  als  sogen,  „rohe  Salzsäure**  bezogen,  eine 
^are,  welche,  im  wesentlichen  eine  Auflosung  von  Chlor  Wasserstoff - 
üaregas  (HCl)  in  Wasser,  je  nach  ihrer  Herstellung  durch  grötsere 
oder  geringere  Mengen  von  Chlor,  Schwefelsäure  und  Eisenchlorid,  fast 
immer  auch  durch  gewisse  Anteile  von  Arsenverbindungen  (Arsenchlorür) 
Terunreinigt  ist. 

Ein  Gehalt  an  Chlor,  an  Eisenchlorid  oder  an  organischen  Stoffen 
«rteilt  der  rohen  Salzsäure  eine  mehr  oder  weniger  gelbe  Farbe. 

Der  Handelswert  derselben  wird  nach  ihrem  Gehalt  an  Chlor- 
vasserstoffsäure  (HCl)  bemessen  und  findet  seinen  Ausdruck  in  der 
Angabe  des  spezifischen  Gewichtes  der  Säure,  zumeist  noch  in  Graden 
der  Bea um  6 Spindel.  Das  spezifische  Gewicht  steigt  mit  dem  Gehalte 
»n  Chlorwasserstoffsäure. 

Die  Anforderungen,  welche  der  Zuckerfabrikant  an  die  von  ihm 
benutzte  Salzsäure  stellen  mufs,  beschränken  sich,  abgesehen  von  der 
Richtigkeit  der  beim  Ankauf  bedungenen  „Stärke",  darauf,  eine  an 
Schwefelsäure  und  Arsen  möglichst  arme  Ware  zu  erhalten.  Der  Ge- 
walt an  beiden  Stoffen  sollte  je  0,1  Gewichtsprozent  nicht  übersteigen  2). 

A.  Bestimmung  des  Chlorwasserstoffgehaltes. 

Man  ermittelt  die  Stärke  einer  Salzsäure ,  d.  h.  den  Gehalt  an 
Chlorwasserstoff,  fast  immer  nur  durch  Bestimmung  des  spezifischen 
Gewichts  derselben  mittels  eines  Aräometers  unter  Zuziehung  einer 
diesbezüglichen  Tabelle. 

0  Sie  führt  den  Namen  „Salzsäure'',  weil  sie  früher  aus  dem  gewöhn- 
uchen^Salz*,  dem  Kochsalz,  und  zwar  durch  Erhitzen  desselben  mit  Schwefel- 
^^^^t  dargestellt  wurde.  Sie  wird  jetzt  ausschliefslich  als  Nebenprodukt  in 
^eü  Sodafabriken  gewonnen. 

*)  Der  Gehalt  an  Schwefelsäure  ist  in  gewöhnlicher  gelber  Salzsäure  des 
Handels  bis  zu  10  Proz.,  an  Arsenchlorür  bis  zu  1  Proz.  gefunden  worden. 
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Tabelle  XV. 


Über  d«n  Gehalt  der  wässerigen  Salzsäure  bei  verschie- 
denem  spezifischen  Gewicht. 

[Kolb»).] 


Aräo- 

1 
1 

100  Teile 

100  Teile  enthalten  bei 

15« 

lueter* 

■    Spezif. 
.  Gewicht 

ent.1ifl.1tpn 

grade 

bei  0» 

HCl 

Säure  von 

Säure  von 

Säure  von 

Beaum^ 

i 

HCl 

20^  B^. 

21»B^. 

22*  Be. 

0 

1,000 

0,1 

0,0 

0,3 

0.3 

O.ö 

1 

1,007 

1.4 

1,5 

4.7 

4,4 

4,2 

2 

1      1,014 

2,7 

2.9 

9,0 

8,6 

8,1 

3 

1      1,022 

4.2 

4.5 

14.1 

13,3 

12,6 

4 

,      1,029 

5.5 

5,8 

18.1 

17,1 

16.-2 

5 

1      1,036 

6,9 

7,3 

22,8 

21,5 

20,4 

6 

1,044 

8,4 

8.9 

27,8 

26,2 

24.4 

7 

1,052 

9,9 

10,4 

32,6 

30,7 

29,1 

8 

1,060 

IM 

12,0 

37,6 

35,4 

33,6 

9 

j      1,067 

12,7 

13,4 

41,9 

39,5 

37,5 

10 

1      1.075 

14,2 

15,0 

46,9 

44,2 

42,0 

11 

1      1,083 

15,7 

16,5 

51,6 

48,7 

46,2 

12 

1      1,091 

17,2 

18,1 

56,7 

53,4 

50,7 

13 

i      1,100 

18,9 

19,9 

62,3 

58,7 

55,7 

14 

1,108 

20,4        1 

21,5 

67,3 

63,4 

60,2 

15 

1,116 

21,9 

23,1 

72,3 

68,1 

64,7 

16 

1,125 

23,6 

24,8 

77,6 

73,2 

69,4 

17 

1,134 

25,2 

26.6 

83,3 

78,5 

74,5 

18 

1,143 

27,0 

28,4 

88,9 

83,0 

79,5 

19 

'      1,152 

28,7 

30,2 

94,5 

89,0 

84,6 

19,5 

1      1,157 

29,7 

31,2 

97,7 

92,0 

87,4 

20 

•      1,161 

30,4 

32,0 

100,0 

94,4 

89,6 

20,5 

1,166 

31,4 

33,0 

103,3 

97,3 

92,4 

21 

'      1,171 

32,3 

33,9 

106,1 

100,0 

94,9 

21,5 

1      1,175 

33,0 

34,7 

108,6 

102,4 

97.2 

22 

!      1,180 

34,1 

35,7 

111,7 

105,3 

100,0 

22,5 

1,185 

35,1 

36,8 

115,2 

108,6 

103.O 

23 

1,190 

36,1 

37,9 

118,6 

111,8 

106,1 

23,5 

1,195 

37,1 

39,0 

122,0 

115.0 

109,2 

24 

!      1,199 

38,0 

39,8 

124,6 

117,4 

111,4 

24,5 

1,205 

39,1 

'       41,2 

130,0 

121,5 

115,4 

25 

1      1,210 

40,2 

42,4 

132,7 

125,0 

119,0 

25,5 

[      1,212 

41.7 

42,9 

134,3 

126,6 

120,1 

*)  Graham-Ottos  Lehrbuch  der  Chemie,  5.  Aufl.  1,  1,  317. 


Bestimmung  des  8chwef elsäuregehal tes.  349 

Die  Torstehende  Tabelle  XY  gibt,  ohne  weitere  Erklärungen  nötig 
lu  machen,  jeden  in  dieser  Beziehung  erforderlichen  Ausweis.  Die 
tbiiche  Stärke  der  Säure  des  Handels  beträgt  15^  bis  16^  B6.,  ent- 
iprechend  einem  spezifischen  Gewicht  von  1,116  bis  1,125  bei  15^0.^) 
snd  einem  Gehalt  von  etwa  24  Proz.  Chlorwasserstoff  säure. 


B.   Bestimmung  des  Scliwefelsäuregehaltes. 

Die  Schwefelsäure  wird  auch  hier  durch  Zusatz  Yon  Chlorbaryum 
ih  Barynmsulfat  gefällt  und  als  solches  gewogen.  Da  diese  Ver- 
bindung indessen  in  starkem  Überschuls  von  Salzsäure  etwas  löslich 
ist,  8o  moTs  man  den  gröfsten  Teil  der  letzteren  vor  der  Fällung  ent- 
fernen, was  am  einfachsten  durch  Neutralisieren  mit  reiner  Natronlauge 
geschehen  kann-). 

Man  milst  in  einem  trockenen  Malskölbchen  100,0  ccm  der  zu 
unter  suchen  den  Säure  ab,  bringt  dieselben,  unter  vollständigem  Nach- 
spülen des  Kölbchens  mit  destilliertem  Wasser,  in  einen  Kochkolben  oder 
ein  gröfseres  Becherglas,  verdünnt  bis  auf  etwa  200  ccm  Gesamtvolum, 
fügt  60  lange  reine,  schwefelsäurefreie  Natronlauge  hinzu,  bis  die 
Flüssigkeit  nur  noch  schwach  sauer,  erhitzt  zum  Sieden  und  versetzt 
mitChlorbaryumlösung.  Bei  Gegenwart  von  Schwefelsäure  fällt  schwefel- 
saures Baryum  aus,  welches,  wie  auf  S.  269  angegeben,  weiter  behandelt 
und  der  Menge  nach  bestimmt  wird.  Durch  Multiplikation  mit  dem 
Faktor  0,3429  erhält  man  die  entsprechende  Menge  Schwefelsäure- 
anhydrid (SO:f),  welche  mit  Berücksichtigung  des  spezifischen  Gewichts 
der  Salzsäure  auf  Gewichtsprozente  berechnet  wird. 

Beispiel.  100  ccm  Salzsäure  gaben  (nach  Abzug  der  Filterasche) 
0,083  g  schwefelsaures  Barynm,  entsprechend  0,083  X  0,3429  =  0,0285  g 
Schwefelsäure;  die  Salzsäure  besafs  bei  15^ C.  ein  spezifisches  Gewicht 
▼on  1,134  (entsprechend  17,OoB6.).  100  ccm  Salzsäure  würden  dem- 
nach 113,4  g  wiegen  und  der  Prozentgehalt  der  Salzsäure  an  Schwefel- 
saure sich  nach  folgender  Gleichung  herausstellen: 

113,4  :  0,0285   X   100  :  x, 
X  =  0,025  Gewichtsprozente  Schwefelsäure. 


*)  Annähernd  findet  man  den  Prozentgebalt  der  Salzsäure,  wenn  man 
die  Dezimalstellen  des  bei  mittlerer  Temperatur  gefundenen  spezifischen  Ge- 
wichtes durch  51  dividiert.  Ist  z.  B.  das  spezifische  Gewicht  zu  1,125  ge- 
fimden,  so  würde  also  125  durch  51  zu  dividieren  sein.  Man  erhält  24,5, 
während  die  Tabelle  24,8  bei  15°  C.  angibt.  (Graham-Otto,  Lehrbuch  der 
Chemie  1,  1,  319.) 

*)  Man  kann  in  diesem  Falle  Ammoniak  nicht  zum  Neutralisieren  ver- 
wenden, da  das  entstehende  Chlorammonium  ebenfalls  in  geringem  Mafse 
lösend  auf  Barynmsulfat  einwirkt. 
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C.  Bestimmung  des  Arsengehaltes. 

Jede  „rohe  Salzsäure*'  ist  arsenhaltig,  wenn  nicht,  was  nur  aus- 
nah uisweise  der  Fall  sein  kann,  von  Arsen  befreite  Schwefelsäure  zu 
ihrer  Darstellung  benutzt  wurde. 

Das  in  der  Schwefelsäure  enthaltene  Arsen  geht  mit  den  Salzsäure- 
dämpfen  über;  es  findet  sich  in  der  Salzsäure  als  Dreifach- Chlorarsen 
und  kann  am  einfachsten  mittels  Schwefelwasserstoff  nachgewiesen 
werden. 

Man  verdünnt  zu  diesem  Zwecke  10  ccm  rohe  Salzsäure  mit  der 
gleichen  Menge  Wasser  und  überschichtet  das  Gemisch  vorsichtig  mit 
frisch  bereitetem  Schwefelwasserstoffwasser.  Nach  einstündigem 
Stehen,  sowohl  in  der  Kälte  wie  in  der  Wärme,  entsteht  bei  YorhandeD- 
sein  von  Arsen  Verbindungen  zwischen  beiden  Flüssigkeitsschichten  eine 
von  Schwefelarsen  herrührende,  je  nach  der  anwesenden  Menge  Arsen 
stärkere  oder  schwächere  gelbe  Färbung  oder  Ausscheidung. 

Ist  die  quantitative  Bestimmung  des  Arsens  notwendig  oder 
wünschenswert,  so  wird  dasselbe  in  arsensaures  Ammonium-MagDesium 
übergeführt  und  als  solches  gewogen. 

Der  Fällung  desselben  muls  eine  Abscheidung  als  arsenmolybdän- 
saures  Ammon  vorhergehen,  da  die  direkte  Fällung  wegen  der  vorhan- 
denen Eisenverbindungen,  welche  mit  in  den  Niederschlag  eingehen 
würden,  nicht  zulässig  ist. 

Man  mitst  in  ein  geräumiges  Becherglas  mittels  Malskolbens 
1 00,0  ccm  der  zu  untersuchenden  Salzsäure  ab  (bei  geringem  Arsen- 
gehalt das  Doppelte  oder  Dreifache),  fügt  10,0  ccm  Salpetersäure  hinzu 
und  erhitzt  zum  Kochen,  um  auf  diese  Weise  alles  vorhandene  Arsen 
zu  Arsensäure  zu  oxydieren.  Nach  völligem  Erkalten  fügt  man  vor^ 
sichtig  unter  beständigem  Umrühren  so  viel  Ammoniak  hinzu,  bis  ein 
hineingeworfenes  Stückchen  Lackmuspapier  blau  geworden,  die  Reaktion 
also  alkalisch  ist,  und  versetzt  alsdann  mit  100  bis  150 ccm  stark 
salpetersäurehaltiger  Molybdänlösung  (s.  Anhang). 

Bei  anhaltendem  Erwärmen  der  Flüssigkeit  im  heifsen  Wasserbade 
scheidet  sich  nunmehr  alles  vorhandene  Arsen  in  Form  eines  schwefel- 
gelben Niederschlages  von  arsen molybdänsaurem  Ammon  ans. 

Nach  zwölf  stundigem  Stehen  filtriert  man  die  klare  Flüssigkeit  ab, 
bringt  zuletzt  auch  den  grölsten  Teil  des  gelben  Niederschlages  aofs 
Filter  und  wäscht  denselben  samt  dem  Glase  mit  Molybdänflüssigkeit, 
welche  vorher  mit  der  gleichen  Menge  Wasser  verdünnt  wurde,  aus. 
Das  Glas,  in  welchem  man  die  Fällung  vornahm,  wird  weiter  benatzt 
man  kann  deshalb  die  Reste  des  Niederschlages  in  demselben  belassen, 
setzt  nach  dreimaligem  Auswaschen  den  den  Niederschlag  enthaltenden 
Trichter  darüber  und  übergielst  das  Filter  mit  Ammoniak  und  warmem 
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Wasser,  wodurch  der  gelbe  Niederschlag  schnell  in  Lösung  geht.  Man 
wäscht  nach  völliger  Auflösung  desselben  mit  heilsem  Wasser  nach, 
fügt  zu  dem  Filtrat  so  viel  reine  Salzsäure,  bis  der  wieder  entstehende 
Niederschlag  eben  wieder  verschwindet,  lälst  erkalten  und  fügt  tropfen- 
weise mittels  einer  Pipette  10,0  ccm  Magnesiamischung  (s.  Anhang), 
sodann  100  ccm  Ammoniak  hinzu. 

Bei  anhaltendem  und  starkem  Rühren  mit  dem  Glasstabe  scheidet 
sich  alles  Arsen  als  weilses,  arsensaures  Ammon- Magnesium  aus;  man 
lafst  die  Flüssigkeit  zwölf  Stunden  lang,  bedeckt,  in  der  E&lte  stehen, 
filtriert  sodann  über  ein  gewogenes  Filter  und  wäscht  den  Niederschlag 
mit  möglichst  kleinen  Mengen  verdünnter  Ammoniakflüssigkeit  ^)  aus, 
bis  das  ablaufende  Filtrat,  mit  Salpetersäure  und  einigen  Tropfen 
Silbernitrat lösung  versetzt,  keine  Trübung  zeigt.  Der  Niederschlag 
wird  im  Trockeuschranke  genau  bei  102  bis  103^  C.  getrocknet  und 
bei  Gewichtsbeständigkeit  gewogen.  Er  ist  dann  nach  der  Formel 
2MgNn4  A8O4  4-  H3O  zusammengesetzt  und  lälst  durch  Multiplikation 
des  ermittelten  Gewichtsbetrages  mit  dem  Faktor  0,3938  die  ihm  ent- 
sprechende Menge  metallisches  Arsen  finden. 

Beispiel.  100,0  ccm  roher  Salzsäure  gaben  nach  vorstehender 
Behandlung  nachstehende  Zahlenwerte: 

Glas  mit  Filter  und  Inhalt 34,2517  g, 

Glas  mit  Filter 34,1590  g, 

Arsensaures  Ammon-Magnesium    .     .     .       0,0927  g, 

mithin  0,0927  X  0,3938  =  0,03651  g  Arsen  in  100,0  ccm,  oder  bei  dem 
oben  erwähnten  spezifischen  Gewichte  der  Säure  von  1,134  bei  15^0.: 

113,4  :  0,03651  =  100  :  a;, 
X  =  0,032  jQe Wichtsprozente  metallisches  Arsen. 


^)  1   Tl.  Ammoniak,  mit  3  Tln.  Wapser  verdünnt. 
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Schwefelsäure. 


Die  in  den  Zuckerfabriken  zu  verschiedenen  Zwecken,  namentlich 
auch  zur  Bereitung  von  künstlichem  Dünger  aus  Knochenkohle  and 
deren  Abfall,  zum  sogenannten  Aufschlielsen  derselben  vielfach  benutzte 
Schwefelsäure  kommt  in  einem  genügenden  Grade  von  Reinheit  in  den 
Handel,  so  dals  eine  Prüfung  derselben  und  eine  Bestimmung  geringer 
und  für  die  Zwecke  der  Zuckerfabriken  unschädlicher  Beimengungen 
überflüssig  erscheint  und  unterlassen  werden  kann. 

Die  rohe  Schwefelsäure  des  Handels  ist  als  eine  Auflösung  von 
Schwefelsänrehydrat  in  Wasser  zu  betrachten  und  man  kann  aus  dem 
spezifischen  Gewichte  derselben  die  Menge  des  aufgelösten  Körpers  mit 
Hilfe  geeigneter  Tabellen  leicht  und  sicher  ermitteln. 

Man  pflegt  den  Gehalt  der  Schwefelsäure  in  Prozenten  von 
Schwefelsäurehydrat  oder  auch  noch  immer  in  Graden  der  Beaume- 
schen  Spindel  auszudrücken  und  sagt  dem  entsprechend  z.  B.:  Säure 
von  60  Proz.,  Säure  von  50®  Beaume. 

xMan  benutzt  zur  Ermittelung  der  Gehaltsprozente  am  einfachsten 
ein  Aräometer  für  die  spezifisch^  Gewichtsbestimmung,  dessen  Angaben 
die  nebenstehende  Tabelle  XVI  in  Grade  Beaume,  Prozente  Schwefel- 
sänrehydrat, wasserfreier  Schwefelsäure  u.  s.  w.  überträgt.  Der  Ge- 
brauch der  Tabelle  ist  so  leicht  ersichtlich,  dals  eine  weitere  Elrlsute- 
rung  wegfallen  darf. 

Die  Schwefelsäure  ist  im  gewöhnlichen  Zustande  farblos  bis  schwach 
gelblich,  sie  kann  bisweilen  durch  zufällig  hinein  geratene  organische 
Stoffe,  Strohhalme,  Holz  u.  s.  w.,  tief  gebräunt  werden,  indem  dieselben 
zuerst  eine  Schwärzung  und  Verkohlung,  zuletzt  eine  vollständige  Zer- 
störung unter  Ausscheidung  von  Kohlenstoff  erleiden.  Für  den  oben 
genannten  Zweck  des  Aufschlielsens  von  Knochenkohle  u.  8.  w.  ist  dieser 
Umstand  ohne  jede  Bedeutung. 

Die  im  Handel  übliche  Säure  besitzt  entweder  eine  „  Stärke  *"  von 
60®  Be.,  entsprechend  einem  spezifischen  Gewicht  von  1,70  bis  1,72  oder 
66®  Be.,  entsprechend  einem  spezifischen  Gewicht  von  1,83  bis  1,84.  Eine 
weniger  konzentrierte  Säure  von  etwa  1,52  spezif.  Gewicht  geht  unter 
dem  Namen  „Kammersäure"  ^)  und  findet,  namentlich  zum  Aufschlielsen, 
da  Verwendung,  wo  die  Frachtverhältnisse  den  Bezug  derselben  noch 
lohnend  erscheinen  lassen. 


*)  Sie  wird  den  Bleikammern  der  Schwefelsäurefabriken  ohne  weitere 
Konzentrier ung  entnommen,  daher  ihre  Bezeichnung. 
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Tabelle  XVI 
über  den  Gehalt  der  wässerigen  Schwefelsäure  bei  15®G. 

(Kolb.) 


•c                     1 

100  Gew.-Tle.  enthalten 

1  Litei 

■  enthält  in  Kilogramm 

l     5 

i  l 

1      *^ 

OD 

A4 

•1 

m 
8 

Säure 
von  60«B. 

3  g 

GO 

u      1,000 

0,7 

0,9 

1,2 

1,8 

0,007 

0,009 

0,012 

0,018 

1      1,007 

1.5 

1,9 

2,4 

2,8 

0,015 

0,019 

0,024 

0,028 

2      1,014 

2,3 

2,8 

3,6 

4,2 

0,023 

0,028 

0,036 

0,042 

3      1,022 

3,1 

3,8 

4,9 

5,7 

0,032 

0.039 

0,050 

0,058 

4      1,029 

3,9 

4.8 

6.1 

7,2 

0.040 

0,049 

0,063 

0,074 

b      1,037 

4,7 

5,8 

7,4 

8.7 

0,049 

0,060 

0,077 

0.090 

«      1,045 

5.6 

6,8 

8.7 

10,2 

0,059 

0,071 

0,091 

0,107 

7      1,052 

6,4 

7,8 

10,0 

11,7 

0,067 

0.082 

0,105 

0,123 

8      1,060 

7,2 

8.8 

11,8 

13,1 

0,076 

0,093 

0,120 

0,139 

9      1.067 

8,0 

9,8 

12,6 

14,6 

0,085 

0,106 

0,134 

0,156 

10  .   1,075 

8,8 

10,8 

13,8 

16,1 

0,095 

0,116 

0,148 

0,173 

U      l,08d 

9,7 

11,9 

15,2 

17,8     1 

0,105 

0,129 

0,165 

0,193 

U      1,091 

10,6 

13,0 

16.7 

19,4,  ] 

t^,ll« 

0,142 

0,182 

0,211 

13      1,100 

11,5 

14,1 

18,1 

2Mf 

0,126 

0,155 

0,199 

0,231 

14      1,108 

12,4 

15,2 

19,5 

'  '2Jf,7 

0,137 

0,168 

0,216 

0,251 

15      1,116 

13,2 

16,2 

20,7 

24,2 

0,147 

0,181 

0,231 

0,270 

16      1,125 

14,1 

17,8 

22,2 

25,8 

0,159 

0,195 

0,250 

0,290 

17      1,134 

15,1 

18,5 

23,7 

27,6 

0,172 

0,210 

0,269 

0,313 

18      1.142 

16,0 

19,6 

25,1 

29,2 

0,183 

0,224 

0,287 

0,333 

19   .  1,152 

1    17,0 

20,8 

26,6 

31,0 

0,196 

0,233 

0,306 

0,357 

SO      1,162 

18,0 

22,2 

28,4 

33,1 

0,209 

0,258 

0,330 

0,385 

21       1,171 

1  iö,o 

28,3 

29,8 

34,8 

0,222 

0,273 

0,349 

0,407 

22      1,180 

20,0 

24,5 

31,4 

36,6 

,  0,236 

0,289 

0,370 

0,432 

23      1,190 

21,1 

25,8 

33,0 

38,5 

0.251 

0,307 

0,393 

0,458 

24      1,200 

22,1 

27,1 

34,7 

40.5 

0,265 

0,325 

0,416 

0,486 

W       1.210 

'    28,2 

28,4 

36,4 

42,4 

0,281 

0,344 

0,440 

0,513 

26       1,220 

'    24,2 

29,6 

37,9 

44,2 

0,295 

0,361 

0,463 

0,539 

27       1,281 

25,3 

81,0 

39,7 

46,3 

0,311 

0,382 

0,489 

0,570 

28      1,241 

26,8 

82,2 

41.2 

48,1 

0,326 

0,400 

0,511 

0,597 

^      1,252 

27,8 

33,4 

42,8 

49,9 

0,342 

0,418 

0,536 

0,625 

30      1,268 

28,3 

34,7 
(Fo 

44.4 

rtsetzun 

51,8 
g  auf  S. 

;   0,357 
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0,438 

0.561 

0,654 
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*» 

100  Gew.-Tle.  enthalten 

1  Liter  enthält 

in  Kilogranu 
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32 
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55,8 
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0.616   ,   0,71 

33 

1,297 

31,7 
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49,7 
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0,411 
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34 
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85   ' 
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62,1 
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36 

1,332 
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0,734      0,83 

37 

1,345 

36,2 

44,4 

56,9 

66,3 

0,487 

0,597 

0,765       0,89 

38 

1,357 

1    37,2 

45,5 

58,3 

67,9 

0,505 

0,617 

0,791       0,9ä 

39 

1,370 
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0,822       0,9S 

40 

1,383 
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48,3 
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0,546 
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^1 

1,897 

40,7 
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63,8 
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0,891       1,03 

42  1 

1,410 

41,8 
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65,6 

76,4 
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0,722 

0,925       1,07 

43 

1,424 

42,9 

52,8 

67,4 

78,5 

0,611 

0.749 

0,960       l,löi 

44 

1,438 

44,1 

54,0 

69,1 

80,6 

0,634 

0,777 

0,994      1,15 

45 

1,453 

45,2 

55,4 

70,9 

82,7 

0,657 

0,805 

1,030    1   1,201 

46 

1,468 

!    46,4 

56,9 

72,9 

84,9 

0,681 

0,835 

1,070   :    l/24( 

47 

1,483 

47,6 

58,3 

74,7 

87,0 

0,706 

0,864 

1,108       1,29^ 

48 

1,498 

48.7 

59,6 

76,3 

89,0 

0,730 

0,893 

1,148   .   l,33j 

49 

1,514 

49,8 

61,0 

78,1 

91,0 

0,754 

0,923 

1,182 

l,37j 

50 

1,530 

51,0 

62,5 

80,0 

93,3 

i  0,780 

0,956 

1,224   i   1,421 

51 

1,540 

52,2 

64,0 

82,0 

95,5 

'   0,807 

0,990 

1,268       1,471 

52 

1,563 

53,5 

65,5 

83,9 

97,8 

,   0,836 

1,024 

1,311       1,52S 

53 

1,580 

54,9 

67,0 

85,8 

100,0 

;   0,867 

1,059 

1,355      l,5d{ 

54 

1,597 

56,0 

68,6 

87,8 

102,4 

0.894 

1,095 

1,402      1.63(j 

55 

1,615 

57,1 

70,0 

89,6 

104,5 

0,922 

1,131 

1,447       1,68^ 

56 

1,634 

58,4 

71,6 

91,7 

106,9 

•   0,954 

1,170 

1,499       1,74^ 

57 

1,652 

59,7 

73,2 

93,7 

109,2 

0,986 

1,210 

1,548       I,8(M 

58 

1,672 

61,0 

74,7 

95,7 

111,5 

1,019 

1,248 

1,599      1,86^ 

59 

1,691 

62,4 

76,4 

97,8 

114,0 

1,055 

1,292 

1,654      1,928 

60 

1,711 

63,8 

78,1 

100,0 

116,6 

1,092 

1,336 

1.711       1,993 

61 

1,732 

65,2 

79,0 

102,3 

119,2 

1,129 

1,384 

1,772      2,06^ 

62 

1,753 

66,7 

81,7 

104,6 

121,9 

1,169 

1,432 

1,888      2,13^ 

63 

1,774 

,     68,7 

84,1 

107,7 

125,5 

1,219 

1,492 

1,911      2,22^ 

64 

1,796 

■    70,6 

86,5 

110,8 

129,1 

1,268 

1,554 

1,990      2,3lä 

65 

1,819 

73,2 

89,7 

114,8 

138,8 

1,332 

1,632 

2,088      2,434 

66 

1,842 

81,6 

100,0 

128,0 

149,3 

1   1,523 

1,842 

2,358 

2,750 
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Berechnung  der  zum  Aufschlielsen  von  Knochenkohle 
erforderlichen  Menge  Schwefelsäure. 

Abgenutzte,  fOr  die  Zwecke  der  Zuckerfabrikation  nicht  mehr 
brauchbare  Knochenkohle  oder  deren  Abfall  wird  bisweilen  in  den 
Fabriken  selbst  durch  Aufschlielsen  mit  Schwefelsäure  zu  sogenanntem 
Knoohenkohlesuperphosphat  verarbeitet. 

Der  grötste  Anteil  der  Knochenkohle  besteht  bekanntlich  aus  einem 
in  Wasser  unlöslichen,  dreibasischen  Calciumphosphat.  Beim  Zu- 
sammenkommen mit  einer  bestimmten  Menge  Schwefelsäure  entzieht 
diese  dem  Phosphat  zwei  Drittel  seines  Calciumgehaltes  unter  Bildung 
TOD  Calciumsulfat  und  es  entsteht  gleichzeitig  ein  einbasisches  Cal- 
ciamphosphat,  welches  in  Wasser  leicht  löslich  ist  und  somit  auf  den 
Acker  gebracht,  von  der  Bodenfeuchtigkeit  aufgenommen  werden  kann 
und  der  Pflanzen wurzel  damit  zugänglich  wird. 

Neben  dem  Calciumphosphat  enthält  die  Knochenkohle  immer  auch 
mehr  oder  weniger  Galciumkarbonat,  welches  von  der  Schwefelsäure 
gleichfalls  zersetzt  wird^). 

Das  entstandene,  trocken  gewordene  Gemenge  von  Gips  und  ein- 
basischem Calciumphosphat  stellt  dann  das  sogen.  Superphosphat  dar. 

Der  Zusatz  von  Schwefelsäure  zu  der  Knochenkohle,  welche  in 
feingemahlenem  Zustande  verwendet  wird,  bemilst  sich  nach  der  Zu« 
sammensetzung  der  Kohle  und  erfordert  zunächst  die  genaue  Bestim- 
mung des  phosphorsauren  und  des  kohlensauren*  Kalks  derselben  (nach 
G.  and  J.  des  Abschnitts  II,  S.  247  und  258). 

Auf  1  Molekül  des  ersteren  sind  ]e  2  Moleküle  Schwefelsäure,  auf 
1  Molekül  des  letzteren  ist  1  Molekül  Schwefelsäure  erforderlich. 

Auf  Grund  der  chemischen  Formeln  berechnet  sich  danach,  dals 
aaf  je  1  Teil  Phosphat  0,633  Teile  Schwefelsäure  und  auf  je 
1  Teil  Karbonat  der  Knochenkohle  0,981  Teile  Schwefelsäure 
zum  völligen  Aufschlielsen  zu  verwenden  sind.  Die  hieraus  sich  be- 
rechnende Gesamtmenge  von  Schwefelsäure  (H2SO4)  ist  dann  noch  auf 
die  dem  Gehalt  an  H3SO4  entsprechende  Menge  derjenigen  Schwefel- 
säore  des  Handels  umzurechnen,  welche  zum  Aufschlietsen  benutzt 
werden  solL 

Beispiel.  £s  seien  2500kg  alte  Knochenkohle  zu  verarbeiten. 
Ihr  Gehalt  ist  zu  75,0  Proz.  phosphorsaurem  Calcium  und  10,0  Proz. 
kohlensaurem  Calcium  ermittelt  und  es  steht  Schwefelsäure  von  50^  Be. 
zur  Verfügung. 


')  Ca8(P0J,  +  2H,S04  =  2Ca804  +  CaH,(POJs 

CaCOg  +  H.SO^  =  CaSO,  +  00,  +  HgO. 

23* 
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£b  bedürfen  mithin  100kg  Kohle: 

75.0  X  0,633  =  47,48  kg  Schwefelsäure  (HsSO^X 
10,0  X  0,981  =    9,81  n  ^  » 


zugammen  .     .     57,29  kg  Schwefelsäure  (H2SO4). 

Einer  Dichte  der  rerwendeten  Schwefelsäure  Yon  50*  BL  {ode\ 
1,580  spesif.  Gewicht)  entspricht  nach  S.  854  ein  (behalt  von  62,5  Proa 
HjSO«,  es  ist  demnach  anzusetzen 

62,5  :  100  =  57,29  :  x, 
X  =  91,67  kg  Schwefelsäure  von  50<>B6. 

Die  Gesamtmenge  der  Enooheiikohle,  3600  kg,  würde  also  nael 
dem  Ansatae 

100  :  91,67  =  2500  :  r, 
X  s=  2291,8  kg  SchweMsäure  Toa  50<»B^ 

zum  völligen  Aufschlietsen  des  vorhandenen  Phosphats  erfordern. 

Es  ist  notwendig,  in  der  Praxis  den  berechneten  Zusatz  ai 
Schwefelsäure  etwas  zu  vergröfsern,  um  sicher  zu  sein,  daCs  sich  keil 
Anteil  der  verwendeten  Kohle  der  Zersetzung  entzieht. 


XII. 

Brenn-  und  Heizstoffe. 

(Steinkohlen,  Braunkohlen,  Koks,  Torf.) 


Die  oben  genanntan  Stoffe,  welche  beim  Heisen  oder  Brennen  zur 
Entwickelnng  von  Wärme  dienen,  bestehen  im  wesentlichen  aus 
Kohlenstoff,  Wasserstoff  und  Sauerstoff,  geringen  Anteilen 
Stickstoff  uid  wechselnden  Mengen  mineralischer  Substanzen,  welche 
ttch  dem  Verbrennen  als  Asche  zurückbleiben.  Autserdem  enthalten 
■ie  in  frischem  Zustande  grölsere  oder  geringere  Mengen  Feuchtig- 
keit; Steinkohlen  und  Braunkohlen,  als  einen  unerwünschten  Bestand- 
teil, fast  im'mer  gewisse  Schwefelyerbindungen.  Auch  Koks  sind 
Idofig  noch  schwefelhaltig. 

In  Bezug  auf  die  Bestimmung  von  Kohlenstoff,  Wasserstoff  und 
Saoerstoff,  die  sogen.  Elementaranalyse,  deren  Angaben  zur  Be- 
rechnung des  theoretischen  Heizwertes  dienen,  mufs  auf  die  ausführ- 
lichen Lehrbücher  der  analytischen  Chemie  verwiesen  werden;  die 
eingehende  Beschreibung  derselben  liegt  nicht  mehr  innerhalb  der 
Aufgaben  der  Torliegenden  „Anleitung''  und  ihre  Ausführung  ist  dem 
Chemiker  von  Fach  zu  überlassen  ^). 

Dasselbe  gilt  auch  von  den  Bestimmungen  des  Heizwerts  mittels 
^^kalorimetrischen  Apparate,   welche. die  direkte  Messung  der 


^)  Die  Elementaranalyse  ermittelt  den  Gehalt  an  Kohlenstoff  und 
Vasseretoff  durch  Verbrennung  des  betreffenden  Körpers  in  Gegenwart 
oxydierender  Stoffe.  Die  auftretenden  Yerbrennungsprodukte:  Kohlensäure 
Bnd  Wasser,  werden  in  geeigneten  Apparaten,  deren  Gewicht  vorher  bestimmt 
forden  war,  aufgefangen  (absorbiert),  und  durch  deren  Wiederwägung  ihrer 
Menge  oach  bestimmt.  Gleichzeitig  wird  der  Gehalt  an  Asche  und  in  be- 
«mderen  Anteüen  des  betr.  Brennstoffes  der  Gehalt  an  Feuchtigkeit  und 
Schwefel  ermittelt.  Als  Bauerstoff  wird  die  „Diiferenz",  d.  h.  der- 
Mge  Betrag,  welcher  nach  Summierung  von  Kohlenstoff,  Wasserstoff,  Asche, 
^velel  und  Penehtigkeit  an  100  Teilen  fehlt,  in  die  Analyse  eingestellt.  Die 
^  immer  vorhandene  geringe  Menge  Stickstoff  wird  bei  der  Analyse  für 
<i^e  Zwecke  nicht  berücksichtigt  und  in  die  „Differenz"  eingerechnet. 
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durch  die  Verbrennung  eines  Stoffes  erzengten  Wärme  zum  Gegen- 
stand haben  1). 

Dagegen  wird  es  für  die  Praxis  in  vielen  Fällen  wünschenswert 
sein,  sich  bezüglich  der  Menge  der  Asche  und  der  Feuchtigkeit  in  den 
benutzten  Brennstoffen  fortlaufend  in  Kenntnis  zu  halten;  auch  Be- 
stimmungen des  Schwefelgehalts  können  bisweilen  erforderlich  wer- 
den ^).  Die  Ausführung  dieser  leicht  ausführbaren  Arbeiten  findet  sich 
deshalb  im  Nachstehenden  angegeben. 

Bei  der  Probenahme  entnimmt  man  dem  gesamten  Vorräte  an  den 
verschiedensten  Stellen  je  einige  Schaufeln  voll,  zerkleinert  gröblich, 
mischt,  nimmt  von  dem  gut  durchgestochenen  Haufen  wieder  ein 
Durchschnittsmuster,  zerkleinert  dieses  abermals  und  wiederholt  dieses 
Verfahren,  bis  man  zuletzt  zu  einer  vollständig  gleichmälsig  und 
gut  zerkleinerten,  die  Gesamtmenge  richtig  vertretenden  Probe  ge- 
langt ist. 

A.   Bestimmung  des  WasBergehaltes. 

10»0g  der  fein  zerriebenen  Probe  werden  in  einem  Filtertrocken- 
gläschen (Fig.  102,  S.  213)  abgewogen  und  im  Trockenschranke  hii 
zur  Gewichtsbeständigkeit  getrocknet.  Man  hält  die  Temperator  hei 
Steinkohlen  und  Koks  auf  115  bis  120'>C.;  bei  Braunkohlen,  welche 
bei  starker  Erhitzung  leicht  Zersetzungen  erleiden  und  gasförmige 
Kohlenwasserstoffe  abgeben ,  auf  100<>C.  bis  höchstens  105^0.  Nach 
dem  Erkalten  im  Exsikkator  setzt  man  den  Deckel  auf  das  Trockenglas 
und  wägt  Der  Gewichtsverlust  mit  10  multipliziert,  ist  der  Wasser- 
gehalt in  Prozenten. 

Beispiel.     10,0g  Steinkohle  wurden  getrocknet. 

Trockenglas  mit  Kohle  vor  dem  Trocknen     36,960  g, 
n       nach  „  „  36,808  g, 

Verlust  =  Wasser    .     .     .       0,152  g. 
Die  Steinkohle  enthält  demnach: 

1,52  Proz.  Wasser, 
und  somit  98,48      „      Trockensubstanz, 

100,0  Proz. 


*)  Eb  wird  in  dieser  Beziehung  verwiesen  auf:  Dr.  J.  Seyffart,  Ke«el' 
haus-  und  Kalkofenkontrolle.  Magdeburg,  Scballehn  und  Wollbrück  1898: 
G.  Lunge,  Zeitschrift  f.  angewandte  Chemie  1901,  S.  793,  1270. 

*)  Der  gröfste  Teil  des  in  den  Kohlen  enthaltenen  Schwefel«  gi^t 
beim  Verbrennen  derselben  schweflige  Säure,  welche  mit  den  Schomiteing»»« 
abgeht.  Bei  starkem  Auftreten  vermag  diese  Säure  Anlafs  zu  SchädigitiDgen 
des  benachbarten  Pflanzen wuchses  zu  geben. 
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I 

'  B.    BeBtimmiing  des  Asohegehaltes. 

?on  der  wie  zn  A.  benutzten,  angetrockneten  Substanz  wägt  man 
in  ein  ausgeglühtes  und  gewogenes  Platinscbälchen  (Fig.  69,  S.  126) 
2,0  bis  3,0  g  genau  ab,  lälst  feucbte  Kohlen  zunächst  im  Trocken- 
sciirank  bei  mälsiger  Temperatur  Töllig  austrocknen  ^)  und  glfiht  so- 
daim  in  der  Platinmnffel  (Fig.  71,  S.  127),  bis  keine  Kohleteilchen  in 
der  weilsen  oder  rötlich  gefärbten  Asche  mehr  wahrnehmbar.  Man 
darf  anfänglich  nur  sehr  schwach  erhitzen ,  da  anderenfalls  bei  der 
feinpulyerigen  BeschaiEenheit  der  Kohle  die  sich  entwickelnden  Grase 
leicht  onYorbrannte  Teilchen  mitreilsen  und  Verluste  verursachen. 

Enthält  die  Kohle,  was  selten  vorkommt,  kohlensaures  Calcium, 
woräber  man  sieh  durch  eine  Nebenprüfung  vergewissert,  so  ist  das- 
selbe durch  das  Glühen  in  Ätzkalk  übergegangen.  Man  muls  den 
Bückstand  in  solchem  Falle  wiederholt  mit  einigen  Tropfen  einer 
Losung  von  kohlensaurem  Ammon  zur  Trockne  dampfen  und  gelinde 
glühen,  um  den  Kalk  wieder  an  Kohlensäure  zu  binden. 

Man  lälst  alsdann  in  üblicher  Weise  erkalten  und  wägt;  das  Mehr- 
gewicht ist  Asche. 

Beiapiel.     2,500g  Steinkohle  gaben  nach  obigem  Verfahren: 

Schälchen  +  Asche 12,8960  g, 

Schälchen 12,6510  g. 

Asche    .     .       0,2450  g. 
2,600  :  0,2450  =  100  :  x, 
X  =  9,80  Proz.  Asche. 

Nach  Znsammenziehung  von  Wasser-  und  Aschegehalt  bleibt  als 
Best  von  100  die  Summe  der  organischen  oder  verbrennlichen 
Substanz.  Die  als  Beispiel  gewählte  Steinkohle  würde  demnach  im 
frischen,  ^frubenfeuchten  Zustande  zusammengesetzt  sein  aus: 

88,68  Proz.  verbrennlichen  Stoffen, 
9,80      y,      Asche, 
1,52      „      Wasser, 

100,00  Proz. 

C.    Bestimmxing  des  Sohwefelgehaltes. 

Der  Schwefel  findet  sich  in  den  oben  genannten  Brennstoffen  in 
Form  von  Bchwefelsauren  Salzen  (schwefelsaurem  Calcium,  schwefel- 
t&nrem  £i««n)  und  von  Schwefeleisen  (Schwefelkies,  Wasserkies, 
P^t).   Bisweilen  sind  auch  schwefelhaltige  organische  Stoffe  zu- 


')  Grubenfeuchte   BraunkohleD  enthalten  40  bis  50  Proz.    Wasser  und 
darüber. 
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gegen.  Das  Auftreten  von  schwefliger  Säure  in  den  Verbrennnngsgasen 
wird  ausschlielslicli  durcb  Vorhandensein  der  beiden  letztgenannten 
bedingt»  Man  ermittelt  zunächst  den  Gesamtschwefelgehalt  und  sodann 
denjenigen,  welcher  als  Sulfat  zugegen  war.  Der  Unterschied  zfrischen 
beiden  Zahlen  entspricht  dem  Schwefelgehalt  des  Pyrits  und  der  etwa 
vorhanden  gewesenen  organischen  Schwefelverbindungen. 

a)  Bestimmung  des  Gesamtschwefelgehaltes. 

In  einen  nicht  zu  kleinen  Porzellantiegel  bringt  man  zu  1,25  g 
feinst  gepulverter  Kohle  ^)  2,5  g  eines  innigen  Gremisches  von  2  Gew.-Tln. 
gebrannter  Magnesia  und  1  6ew.-TL  wasserfreiem  kohlensauren  Natrinm. 
Der  Tiegelinhalt  wird  mittels  leines  feinen  Glasstftbchens  aufs  sorg- 
fältigste gemischt;  das  Glasstäbchen  wischt  man  mit  einem  kleinen 
Stück  Filtrierpapier  ab,  welches  in  den  Tieg^el  geworfen  und  demnächst 
ohne  weiteres  mit  verbrannt  wird.  Man  erhitzt  dann  den  schr&g 
liegenden,  unbedeckten  Tiegel  (s.  Fig.  108,  S.  245)  vorsichtig  und 
unter  ganz  allmählicher  Steigerung  der  Temperatur  und  zwar  nur  so 
weit,  dats  der  Boden  des  Tiegels  in  eben  sichtbare  Rotglut  kommt 
Nach  mehreren  Stunden  ist  die  ganze  Masse  gleichmätsig  hellgrau, 
weils  oder  rötlich  geworden  und  zeigt  —  was  sich  bei  voraichtigem 
Durchrühren  mit  einem  Platindraht  erkennen  lälst  —  keine  Kohle- 
teilchen  mehr. 

Man  lälst  alsdann  erkalten,  übergielst  den  Tiegel  in  einer  tiefen 
Porzellanschale  mit  etwa  100  ccm  heilsem  Wasser,  welches  die  Schmelze 
aufweicht  und  zum  grOlsten  Teile  in  Lösung  bringt,  fügt  nach  Ent- 
fernung und  sorgfältiger  Abspülung  des  Tiegels  Bromwasser  hinzu, 
bis  die  Flüssigkeit  beim  Umrühren  schwach  gelblich  bleibt,  kocht  einige 
Minuten  und  bringt  die  Gesamtlösung  verlustlos  in  einen  250 -ccm- 
Kolben.  Nach  dem  Erkalten  füllt  man  mit  Wasser  bis  zur  Marke, 
mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenäfstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes 
Gefäls.  200  ccm  des  Fütrates  (=  1,0  g  Kohle)  werden  sodann  in 
einem  geräumigen  Becherglase  mit  Salzsäure  stark  angesäuert,  bis 
zur  völligen  Entfärbung  (Austreibung  des  Broms)  gekocht  und  mit 
Chlorbaryumlösung  versetzt  Der  gesamte  Schwefel,  sowohl  der 
des  vorhandenen  Sulfates,  wie  der  des  durch  die  vorhergegangene 
Behandlung  in  Schwefelsäure  übergeführte  Schwefel  des  Pyrits  und 
der  etwa  gegenwärtigen  organischen  Verbindungen ,  fällt  nunmehr  als 
Baryumsulfat  aus  und  wird  nach  bekannter  Weise  abfiltriert,  geglüht 
und  gewogen. 

Der  Gewichtsbetrag,  nach  Abzug  der  Filteraaohe  mit  dem  Faktor 
0,1373  multipliziert,  lälst  die  in  den  verwendeten  200  ocm  enthaltene 


^)  Bei  feuchten  Kohlen  verwendet  man  entsprechend  mehr.    Yon  < 
Braunkohle,  welche  50,0  Proz.  Feuchtigkeit  enthält,  würde  man  z.  B.  8,50g 
zu  nehmen  haben. 
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Sdiwefelmenge  finden,  welehe,  also  den  Gesamtschwefelgehalt  in 
1,0  g  Kohle  darstellt. 

Beispiel  200  ccm  der  erhaltenen  Lösung  gaben  nach  vorstehen- 
<ier  Behandlung  aus  1,0  g  Substanz  0,0dl9g  BarTumsulfat 

0,0319  X  0,1373  =  0,004380  g  Schwefel, 

oiÜiin  in  100  Teilen: 

0,4380  Proz.  Gesamtschwefel. 

b)  Bestimmung  des  in  Form  Ton  Sulfaten  vorhandenen 

Schwefels. 

Man  verwendet  25,0g  fein  gepulverte  Kohle,  verascht  dieselben 
entweder  in  einer  grölseren  Platinschale  oder  schneller  in  mehreren 
klemeren  Schälchen  unter  Zuhilfenahme  der  MuSel,  wie  bei  A.,  und 
tpült  die  Asche  mittels  einer  Spritzflasche  in  eine  geräumige  Por- 
lelknachale.  Nach  Zusatz  von  etwas  Bromwasser  und  2  bis  4  ccm 
reiner  Salzsäure  (wodurch  etwa  beim  Glühen  der  Kohle  entstandenes 
Sebwefelcalcium  wieder  in  schwefelsaures  Calcium  zurückgeführt  wird) 
%t  man  noch  so  viel  heilses  Wasser  hinzu,  dals  die  Gesamtmenge  der 
FlfiBsigkeit  etwa  200 ccm  beträgt,  und  erhitzt  zum  Kochen,  bis  das 
überschüssig  zugesetzte  Brom  wieder  ausgetrieben,  der  Geruch  nach 
demselben  vollständig  verschwunden  ist. 

Man  lälst  etwas  abkühlen,  bringt  den  ganzen  Inhalt  der  Schale 
Terlustlos  in  einen  2Ö0- ccm- Kolben,  füllt  nach  völligem  Erkalten  bis 
zor  Marke  auf  und  mischt  und  filtriert  in  bekannter  Weise  wie  bei  a). 
^om  Filtrat  werden  200  ccm  (=  20,0  g  Kohle)  mit  Chlorbaryumlösung 
gefäUi 

Die  Berechnung  auf  Schwefel  erfolgt,  wie  bei  a)  gezeigt. 

Beispiel  25,0  g  Kohle  wurden  verascht,  die  Lösung  der  Asche 
^tirde  auf  250  ccm  gebracht.  Die  Schlufs wägung  ergab,  aus  200  ccm 
^s  Filtrats  (entsprechend  20,0  g  Kohle)  0,3501  g  Baryumsulfat, 
woimnB  sich: 

0,3501  X  0,1373  =  0,048069  g  Schwefel 

'^  20,0g  Kohle,  mithin  in  100  Teilen: 

0,2403  Proz.  Schwefel 

berechnen,  welcher  in  Form  von  Sulfaten  vorhanden  war. 

Wenn  unter  a)  demnach 

0,4380  Proz.  Gesamtschwefel, 
unter  b)  aber  0,2403      „      Sulfatschwefel  gefunden  wurden, 

so  verbleiben  0,1979  Proz.  Schwefel, 
▼eiche  somit  in  Form  von  Schwefelkies  (Pyrit)  oder  auch  in  seltenen 
Fällen,  wie  schon  bemerkt,  zugleich  in  Form  schwefelhaltiger 
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organischer    Stoffe    in    der    untersuchten    Kohle    vorhanden   ge- 
wesen sind. 

D.    Bereohniing  des  theoretisohen  Heiawertes  auf  Orand  der 
Elementaranalyse. 

Die  bei  chemischen  Verbindungen,  also  auch  bei  den  hier  in 
Frage  kommenden  Verbrennungen  auftretende,  freie,  nutzbare  Wärme, 
bestimmt  man  nach  Wärme- Einheiten  oder  Kalorien  und 
nennt  bekanntlich  eine  Wärme  -  Einheit  (1  W.-K)  diejenige  Menge 
Wärme,  welche  erforderlich  ist,  um  die  Temperatur  von  1  kg  Wasser 
von  0®  auf  +1,0^C.,  also  um  den  Betrag  eines  Wärmegrades,  zu 
erhöhen. 

Unter  Heizwert  oder  Heizeffekt  eines  Brennstoffes  versteht 
man  die  Anzahl  von  Wärme -Einheiten,  welche  bei  vollkommener  Ver- 
brennung einer  bestimmten  Menge  desselben  entwickelt  wird. 

Bezieht  man  diese  Gröfse  auf  die  Gewichtseinheit  (1kg),  u6  wird 
sie  als  absoluter,  bezieht  man  sie  auf  die  Volumeinheit  (1  Liter),  so 
wird  sie  als  spezifischer  Heizwert  bezeichnet 

Unter  pyrometrischem  Heizwert  endlich  versteht  man  die 
Angabe  der  Temperatur,  welche  durch  die  Verbrennung  des  betreffen- 
den Feuerungsmaterials  erzielt  werden  kann. 

Es  beträgt  nun  der  Heizwert  des  Kohlenstoffs  bei  seiner  Ver- 
brennung zu  Kohlensäure  8080  W.-E.,  der  des  Wasserstoffs  bei  seiner 
Verbrennung  zu  Wasserdampf,  wie  er  tatsächlich  in  unseren  Feuerungen 
erzeugt  wird,  28800  W.-E.  ^),  der  des  Schwefels  zu  schwefliger  Sänre 
2500  W.-E. 

Auf  Grund  dieser  Zahlenwerte  vermag  man,  wenn  durch  die 
Analyse  die  prözentische ,  elementare  Zusammensetzung  eines  Brenn- 
stoffes ermittelt  worden  ist,  den  Heizwert  desselben  zu  berechnen,  da 
der  gesamte  Heizwert  eines  Brennstoffes  sehr  annähernd  gleich  ist  der 
Summe  des  Heizwertes  seiner  einzelnen  Bestandteile.  Die  für  solche 
Berechnung  aufgestellte  Formel  hat  daneben  noch  den  Umstand  n 
berücksichtigen,  dals  die  mit  dem  Brennstoff  zugeführte  Feuchtigkeit 
das  in  ihm  enthaltene  hygroskopische  Wasser  bei  der  Verbrennung 
verdampft  wird  und  dadurch,  seiner  Menge  entsprechend,  die  nutzbare 
Verbrennungswärme  herabdrückt  und  vermindert.  1  Teil  Wasser  bean- 
sprucht dazu  rund  600  W.-E.  Von  dem  Gesamtbetrage  des  durch  die 
Elementaranalyse  gefundenen  Wasserstoffs  ist  aulserdem  derjenige  Be- 


*)  Die  im  Wasserdampf  enthaltene  latente  Wärme  =  600  W.-E.  be- 
rechnet sich  für  1  kg  WasserstoffgaB ,  welches  nach  der  chemischen  Formel 
9  kg  Wasser  erzeugt,  zu  9  X  600  =  5400  W.-E.  Zählt  man  diesen  Betrag 
zu  der  obenstehenden  Zahl  28  800  hinzu ,  so  erhält  man  als  Yerbrennangs* 
wärme  oder  Heizwert  des  Wasserstoffs  zu  flüssigem  Wasser  den  Betrag  von 
34200  W.-E. 
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tng  in  Abzug  zu  bringen,  welchen  die  in  dem  Brennstoff  vorhandene 
jSaaerBtoffmenge  zur  Bildung  von  Wasser  beansprucht.  Da  1$  Teile 
Stoerstoff  dazu  rund  2  Teile  Wasserstoff,  also  Vb  ^^^  ermittelten  Sauer- 
itoSmeoge  benötigen,  so  ist  auch  dieser  Betrag  abzusetzen  und  erst 
der  dann  yerbliebene  Wasserstoffrest  als  w&rmegebend  mit  in  die 
fonnel  einzustellen. 

Eine  solche  Formel  zur  Berechnung  des  Heizwertes  hat  zuerst 
Dulong  aufgestellt  und  in  ihr  die  Zahlen  werte  aufgenommen,  welche 
sieh  oben  für  die  Verbrennungs wärmen  des  Kohlenstoffs,  Wasserstoffs 
und  Schwefels  aufgeführt  finden^).  Nach  den  diesbezüglichen  Be- 
iclilüssen  des  Vereins  Deutscher  Ingenieure  und  des  Verbandes  der 
Bunpfkessel  -  Überwachungsrereine  in  Deutschland  sind  jene  Zahlen 
teils  neueren  Ermittelungen  gemäfs  berichtigt,  teils  aus  praktischen 
Gründen  abgerundet  und  es  ist  danach  die  nachstehende  sogen.  „Ver- 
bandsformel"  aufgestellt  worden.  Sie  besitzt  für  die  Technik  all- 
femeine  Geltung  und  lautet: 

8000  C  +  29 000  f H  —  ^^  +  2500  S  —  600  W 

W.-K  = ^^ äZ 

100 

vobei  C  der  Prozentgehalt  an  Kohlenstoff,  H  der  an  Wasserstoff,  0  der 
SD  Sauerstoff,  S  der  an  Schwefel,  und  W  der  Gehalt  an  hygroskopi- 
schem Wasser  oder  Feuchtigkeit  bedeutet.  Da  die  eingestellten  analy- 
tischen Zahlen  sich  auf  100  Teile  der  Kohle  beziehen,  die  Anzahl  der 
Winne-Einheiten  aber  auf  1  Teil  Kohle  ausgedrückt  wird,  so  muls  die 
lüh  ergebende  Summe  der  Wärme  -  Einheiten  natürlich,  wie  in  der 
Formel  angegeben,  durch  100  dividiert  werden. 

Es  sei  beispielsweise  der  theoretische  Heizwert  einer  Steinkohle 
^n  nachstehender  Zusammensetzung  zu  berechnen : 

75,67  Proz.  Kohlenstoff, 


4,31 

„      Wasserstoff, 

1,10 

„      Schwefel, 

7,60 

„      Sauerstoff, 

9,80 

„      Asche, 

1,52 

„      hygroskopisches  Wasser, 

100,00  Proz. 

Unter  Einstellung  der  entsprechenden   Zahlen  in   obige   Formel 
«Wlt  man  dann : 


^)  Babel  ist  angenommen,  dafs  das  Wasser  der  Yerbrennungsgase  als 
^ampf  Yon  20**  C.  entweicht. 

Die  alte  Dulongsche  Formel  lautete: 

8080  C  4-  28800  (h  —  -^L)  +  2500  8  —  600  W 

W.-B.  =  • ^^ ^ 

100 
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W.-R  =  8000  X  76,67  +  29000  x  ^4.31   —  -^\ 

-f  2600  X  1,10  —  600  X  1,62, 


oder 


«,    ^         606860  +  97440  +  2720  —  912 

W..K  =  — =  7046. 


Der  Heizwert  der  Koble  betr&gt  demnach  7046  W.-K 

Bei  Yollkommener  Verbrennung  würde  1  Teil  solcher  Steinkoh] 
7046  nutzbare  Wärme -Einheiten  entwickeln,  also  die  Temperatur  yo 
7046  Teilen  Wasser  von  0^  auf  l^C.  zu  erhöhen  yermdgen,  oder  wa 
dasselbe  ist,  704,6  Teile  Wasser  von  0^  auf  lO^C.  oder  70,46  Teü 
Wasser  von  0"C.  auf  100^  C^  also  zum  Sieden  bringen  können. 

Dividiert  man  jene  Zahl  mit  640,  nämlich  durch  die  Anzahl  yoi 
Wärme-Einheiten,  welche  erforderlich  sind,  um  1  Teil  Wasser  von  0"  ( 
in  Dampf  von  100^  C.  zu  yerwandeln,  so  erhält  man  diejenige  ZaU 
welche  ausdrückt,  wie  viele  Gewichtsteile  Wasser  durch  einen  gleiche] 
Grewichtsteil  Kohle  in  der  angegebenen  Weise  verdampft  werden  köDDeo 

Danach  vermag  1  kg  Steinkohle  von   obenstehender  Znsammen 

7046 
Setzung  bei  vollkommener  Verbrennung  =  11,0  kg  Wasser  voi 

O^G.  in  Dampf  von  100^  G.  umzuwandeln. 

Die  Ermittelung  des  in  der  Praxis  wirklieh  erreichbaren  Heiz 
wertes  ist  nur  durch  Verdampf ungsversucbe  im  Kesselhause  selbst  so 
ermöglichen;  bei  guter  Rostfeuerung  und  guter  Bedienung  können  zw« 
Drittel,  bei  Gasfeuerung  fünf  Sechstel  dieser  theoretischen  Leistung 
erzielt  werden*). 


^)  Stühlen,  Ingenieurkalender  1897,  8.  95. 
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Rauch-  und  Ofengase. 


Allgemeines. 

Die  chemische  Untersuchang  der  aas  den  Feaerangen  der  Dampf- 
kessel ahziehenden  fUuchgase  dient  zur  Gewinnung  eines  sicheren 
Urteils  über  die  Ausnutzung  des  Brennmaterials  und  über  die  sach- 
gemälse  Behandlung  der  Feuerungsanlagen.  Sie  l&Ist  zahlenmälsig 
erkennen,  ob  der  YerbrennungSTorgang  in  der  richtigen  Weise  sich 
vollzog,  oder  ob  durch  eine  fehlerhaft  geführte  Heizung,  durch  un- 
genügenden oder  zu  reichlichen  Luftzutritt  die  Zusammensetzung  der 
abziehenden  Gase  Yon  der  normalen  Beschaffenheit  abweicht. 

Die  Brenn-  und  Heizstoffe  bestehen,  abgesehen  yon  den  hier  aulser 
Betracht  kommenden  Aschen-  und  Feuchtigkeitsmengen,  im  wesent- 
lichen aus  Kohlenstoff,  Wasserstoff  und  Sauerstoff  und  erfordern, 
je  nach  ihrer  prozentischen  Zusammensetzung,  zur  Yollständigen 
Verbrennung  der  beiden  erstgenannten  Bestandteile  neben  dem  ihnen 
Ton  Natur  eigenen  Sauerstoff  stets  noch  einen  weiteren  ZuschuTs  dieses 
Gases,  also  grölsere  oder  geringere  Mengen  der  atmosphärischen,  aus 
Sauerstoff  und  Stickstoff  bestehenden  Luft.  Sie  verbrennen  alsdann 
IQ  Kohlensäure  und  Wasserdampf,  welche,  gemischt  mit  dem 
unveränderten  Stickstoff  der  zugeführten  Luft,  geringen  Mengen 
anderer  Gasarten,  dem  aus  der  hygroskopischen  Feuchtigkeit  der  Brenn- 
stoffe entstandenen  Wasserdampf  und  überschüssig  zugeführter,  noch 
BauerstoShaltiger  Luft  die  sogen.  Feuerungs-,  fUuch-  oder  Verbren- 
QTingBgase  bilden. 

Wird  atmosphärische  Luft,  also  Sauerstoff,  in  genügender  Menge 
sugeführt,  so  entsteht  als  Verbrennungsprodukt  des  Kohlenstoffs  nur 
Kohlensäure,  die  Verbrennung  und  Ausnutzung  des  Brennmaterials  ist 
dann  eine  vollständige;  mangelt  es  dagegen  an  zugefOhrtem  Sauerstoff, 
BO  tritt  infolge  unvollständiger  Verbrennung  die  niedrigere  Oxydations- 
itnfe  des  Kohlenstoffs,  das  Kohlenoxyd  gas,  auf. 

£fl  ist  somit  darauf  hinzuwirken,  dals  die  abziehenden  Feuergase 
neben  der  Kohlensäure  stets  etwas  freien  Sauerstoff,  also  über- 
ichüssig  zugeführte  atmosphärische  Luft  enthalten,  weil  dadurch  das 
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Vorhandensein  Yon  Kohlenoxydgas  Yon  selbst  ansgeschlossen  und  somit 
die  YoUständige  Verbrennung  und  möglichste  Aasnutzung  des  Brenu- 
materials  gewährleistet  wird. 

Die  gleiche  Forderung  ist  auch  an  die  aus  den  Ealköfen  ab- 
gezogenen Saturationsgase  zu  stellen.  Naturgem&Is  sind  diese  Gase 
Yiel  reicher  an  Kohlensäure,  als  die  Rauchgase,  da  sie  neben  der  dorch 
die  Verbrennung  des  Heizmaterials  erzeugten  auch  die  aus  dem  Kalk- 
stein ausgetriebene  Kohlensäure  enthalten.  Kalköfen  Yon  guter  Ein- 
richtung und  sachgemäls  bedient,  liefern  ein  Saturationsgas  mit  dorch- 
schnittlich  30  Proz.  Kohlensäure.  Man  regelt  die  Luftzuführung  für 
die  Öfen  derart,  dals  die  Untersuchung  alle  Zeit  0,5  bis  1,5  Proz.  freien 
Sauerstoff  nachweisen  kann.  » 

Ein  solcher  Gehalt  bietet  die  Gewähr  zunächst,  dals  das  Saturations- 
gas  rein  ist,  da  es  neben  freiem  Sauerstoff  weder  Kohlenoxyd  noch  auch 
Schwefelwasserstoff,  welcher  namentlich  bei  Fraunkohlenfeuerung  auf- 
tritt, enthalten  kann  >),  es  sichert  das  Einhalten  dieser  Grenzzahl  sodann 
aber  auch  Yor  allzu  reichlicher  Luftzuführung,  wodurch  das  Saturations- 
gas in  lästiger  Weise  durch  atmosphärische  Luft  Yerdünnt  werden  würde. 

Die  Entnahme  der  zu  untersuchenden  Gasproben  aus  den  Zag- 
kanälen der  Feuerungsanlagen  geschieht  durch  Vermittelung  eines  beider- 
seitig offenen  Glas-  oder  Porzellanrohres,  welches  in  die  Wandung  des 
Kanales  eingelassen  und  sorgfältigst  durch  Verstreichen  mit  Lehm  oder 
dergleichen  gedichtet  ist.  Unmittelbar  an  dieses  Rohr  wird  mittels  gnt 
schlietsender  Glas-  und  Gummi Yerbindungen  der  Schlauch  d  (Fig.  K^4, 
S.  368)  angebracht,  welcher  direkt  zu  dem  Untersuchungsapparat  führt 
oder  das  Rohr  wird  mit  einem  Aspirator  Yerbunden ,  welcher  zu  der 
Aufnahme  des  Gases  dient. 

Über  die  Probenahme  der  Gase  finden  sich  die  erforderlichen 
Angaben  bereits  im  Abschnitt  VII,  S.  322. 

Die  Untersuchung  selbst  beruht  auf  der  Aufnahmefähigkeit  gewisser 
Flüssigkeiten  für  die  hier  in  Betracht  kommenden  drei  Gasarten: 
Kohlensäure ,  Sauerstoff  und  Kohlenoxyd.  Indem  man  aus  einer  sb- 
gemessenen  Menge  der  Gasgemische  die  genannten  Bestandteile  einsein 
nacheinander  Yermittelst  Absorption  hin  wegnimmt,  erfährt  man  durch 
Messung  der  jedesmal  entstandenen  VolumYerringerung  die  Menge  der 
absorbierten  Bestandteile. 

Zur  Absorption  der  Kohlensäure  dient  eine  konzentrierte  Kali- 
lauge.  Es  entsteht  dabei  Kaliumkarbonat,  welches  in  Lösung  gebt. 
Den  Sauerstoff  bindet  man  durch  eine  alkalische  Lösung  von 
Pjrogallussäure,  welche  unter  eintretender  Schwärzung  einen 
Oxydationsprozels  erleidet,  wobei  Kohlensäure  und  Essigsäure,  welche 

M  Schwefel  wasserstoffgas  verbrennt  mit  atmosphärischer  Luft  lu  Wass^r- 
dampf  und  schwefliger  Säure.  Die  letztere,  leicht  in  Wasser  löslich,  verbleibt 
in  dem  Wasser  der  Wascbgefäfse. 
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im  Entstehen  durch  das  freie  Alkali  der  Lösang  gebunden  werden,  and 
bnime,  homnsartige  StoSe  gebildet  werden;  das  Eohlenoxyd  endlich 
nimmt  man  durch  eine  salzsaure  Lösung  Yon  Eupferchlorür  auf, 
f eiche  dieses  Gras  löst  und  lose  bindet.  Gewisse  Mftngel,  welche  der 
letztgenannten  Absorption  anhaften,  müssen  unberücksichtigt  bleiben, 
da  ein  anderweites,  besser  wirkendes  Absorptionsmittel  für  Eohlenoxyd 
ZOT  Zeit  nicht  bekannt  ist*         ' 


Ausführung  der  Untersuchung. 

Den  zu  diesem  Zwecke  ursprünglich  von  Orsat  ersonnenen  und 
nach  ihm  benannten,  von  Fischer^)  verbesserten  Apparat  zeigt  in  einer 
kr  gebräuchlichsten  und  übersichtlichsten  Formen  Fig.  124  (a.  f.  S.). 
Br  ist  derart  yon  einem  Holzgehäuse  umschlossen,  dals  bei  vollständigem 
Schntz  der  zerbrechlichen  Teile  zugleich  ein  sicherer  und  leichter 
Transport  ermöglicht  ist.  Beim  Gebrauche  werden  die  Schiebetüren 
der  Vorder-  und  Rückseite  herausgenommen. 

Zum  Abmessen  des  zu  untersuchenden  Gases  dient  die  Melsbürette  A, 
welche  vom  Nullpunkte  bis  zur  oberen  Marke  genau  100  ccm  falst  und 
auf  dem  unteren,  beim  Ablesen  hauptsächlich  in  Benutzung  kommenden 
Teile  in  zehntel,  auf  dem  oberen  Teile  in  ganze  Eubikzentimeter  geteilt 
iflt  Zar  tunlicbsten  Vermeidung  von  Temper aturschwankung'en  in  dem 
abgemessenen  Gasvolum  ist  die  Bürette  in  ihrer  ganzen  Länge  von 
einem  weiteren,  mit  Wasser  gefüllten  Zylinder  umgeben ;  sie  steht  unten 
mittels  eines  langen,  den  Quetschhahn  s  tragenden  Gummischlauches 
QÜt  der  Druckflasche  L  in  Verbindung  und  trägt  oben  die  starkwandige 
Blasrohre  i  von  ganz  geringer  innerer  Weite,  welche  zu  den  mit  Glas- 
hähnen abschlielsbaren  Absorptionsgefätsen  Z),  E  und  F  und  weiter  zu 
dem  Dreiwegebahn  c  führt,  welcher  die  Zuleitung  des  zu  untersuchen- 
den Gases  vermittelt.  Um  dieses  vor  dem  Eintritt  in  den  Apparat  von 
^a  mitgerissenem  Staub  und  Rufs  zu  befreien  und  zugleich  mit 
Feachtigkeit  zu  sättigen,  ist  dem  Glashahn  c  die  mit  Glaswolle  und 
^er  kleinen  Menge  Wasser  (1,0 ccm)  versehene  U- förmige  Röhre  B 
vorgelegt.  Der  Anscbluls  an  die  Gaszuführung  geschieht  durch  den 
Schlauch  d.  Der  Dreiwegehahn  c  besitzt  an  seinem  nach  hinten  gerich- 
teten Ende  als  Fortsetzung  der  einen  Durchbohrung  einen  RöhrenansatZf 
der  durch  den  Schlauch  a  mit  der  aus  Gummi  hergestellten  Pumpe  C  in 
Verbindung  steht  Diese  Vorrichtung  hat  den  Zweck,  das  Gaszuführungs- 
rohr und  die  Röhre  B  mit  dem  zu  untersuchenden  Gase  anzufüllen. 

Die  Absorption  selbst  der  Eohlensäure,  des  Sauerstoffs  und 
des  Kohlen  Oxydes  in  den  zu  prüfenden  Gasgemischen  geschieht  in 


0  Fischer,  Die  chemigche  Technologie  der  Brennstoffe.   Braunschweig, 
Friedr.  Vieweg  u.  Sohn. 
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den  U-förmigen  Doppelgefftlseii  D,  E  und  F,  deren  nach  Yom  gerichtet« 
Körper,  um  die  Oberfl&clie  der  absorbierenden  FlÜBsigkeiten   zu   ver- 

Fig.  124. 


%^-A>^  .-m^-JF 


gröfsern,  mit  oSenen  Glasröhren  angefüllt  und  durch  die  drei  Glas- 
hähne mit  der  zu  der  Bürette  Ä  führenden  Rohrleitung  verbunden  sind. 
Rückseitig  tragen  alle  drei  bei  n  ein  gemeinschaftliches  Verschlulsrohr 
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mit  der  Gummiblase  G^  welche  dazu  dient,  die  atmosphäiiBche  Luft 
während  der  Tätigkeit  der  Absorptionsgefälse  abzuhalten. 

Soll  der  Apparat  gebraucht  werden,  so  füllt  man  zunächst  den  die 
Barette  Ä  umschlielsenden  Zylinder,  sowie  die  Flasche  L  bis  zu  der  aus 
der  Zeichnung  ersichtlichen  Höhe  mit  destilliertem  Wasser,  öffnet  die 
Absorptionsgef&Ise  durch  Entfernung  der  mit  der  Blase  G  yersehenen 
Verschlulsröhre  und  gielst  mittels  eines  Trichters  in  das  Gef&Is  i)  Kali- 
lauge, in  das  Oef&Is  E  die  alkalische  Lösung  Yon  Pyrogallus- 
Bäure,  in  das  Gef&fs  ^ endlich  die  salzsaure  Kupferchlorürlösung, 
Qnd  zwar  von  jeder  Flüssigkeit  so  viel,  dals  die  Gefälse  etwas  mehr  als 
sur  Hälfte  angefüllt  sind  i). 

Man  schliefst  nun  die  Glash&hne  an  D,  E^  F^  stellt  den  Dreiweg- 
habn  c  wagerecht,  d.  h.  nach  aulsen,  nach  B  hin  offen,  setzt  die  Druck- 
fiasche  L  oben  auf  den  Apparat,  läfst  durch  Lüften  des  Quetschhahns  8 
die  Bürette  Ä  sich  füllen  und  stellt  c  durch  Drehung  nach  links  senk- 
recht, wodurch  also  die  Verbindung  nach  aulsen  wieder  geschlossen  ist. 
Nun  nimmt  man  die  Flasche  L  herab,  öffnet  den  Glashahn  an  D  (zu 
senkrechter  Stellung)  und  lüftet  Yorsichtig  den  Quetschhahn  s.  Durch 
das  dadurch  erfolgende  Sinken  des  Wassers  in  Ä  wird  nun  die  Kalilauge 
im  vorderen  Gefälse  von  D  emporgezogen  und  unter  unausgesetzter 
Beobachtung  der  aufsteigenden  Lauge  lälst  man  dieselbe  bis  an 
die  Marke  m  treten.  Dann  schliefst  man  den  Glashahn  an  D  und  ver- 
fahrt zunächst  mit  E,  darauf  mit  F  genau  in  gleicher  Weise,  so  dals  die 
Flüssigkeiten  der  drei  Gefäfse  überall  an  den  Marken  m  stehen.  Nach- 
dem nunmehr  die  Absorptionsgefätse  mit  dem  die  Gummiblase  6r  tragen- 
den Glasrohr  wieder  verschlossen  sind,  verbindet  man  den  Apparat 
Tennittelst  des  Schlauches  d  mit  der  Leitung,  welche  das  zu  unter- 
fiQchende  Gas  einschliefst  oder  herbeiführt,  und  stellt  c  wagerecht. 

Yor  Beginn  der  eigentlichen  Untersuchung  prüft  man,  ob  der  Apparat 
allseitig  dicht  hält.  Man  schliefst  zu  diesem  Zwecke  den  Schlauch  d  an 
seinem  äufsersten  Ende  mittels  eines  Quetschhahns  und  öffnet  bei  herabr 
genommener  Flasche  L  den  Quetschhahn  s.  Schliefst  der  Apparat  völlig 
dicht,  80  wird  die  Wassersäule  in  Ä  sofort  um  einen  kleinen  Betrag 
sinken,  dann  aber  ohne  die  geringste  weitere  Abnahme  stehen  blei- 
ben; findet  sich  jedoch  an  irgend  einer  Gummi-  oder  Hahn  Verbindung 
auch  nur  eine  kleine  Undichtigkeit,  so  sinkt  die  Wassersäule  langsam 
tiefer,  bis  durch,  sorgsames  Einfetten  der  Hähne  und  Umschnürung  oder 
Erneuerung  der  Gummiverbindungen  der  Fehler  gehoben  ist. 

Zur  Ausführung  der  eigentlichen  Untersuchung  füllt  man 
zimächst  die  Bürette  A  bis  zur  Marke  mit  Wasser,  stellt  den  Hahn  c 
senkrecht  (nach  B  hin  offen)  und  saugt  durch  10-  bis  15  maliges  Zu- 

^)  Die  Bereitung  dieser  Absorptionsflüssigkeiten  ist  im  Anhange  angegeben. 

Die  Glasröhren  in  F  enthalten  Kupferdrahtspiralen,  welche  den  Zweck 
liaben,  eine  Oxydation  des  Kupferchlorüis  za  Kupferchlorid,  welche  bei  Gegen- 
wart metallischen  Kupfers  nicht  eintritt,  nach  Möglichkeit  zu  verhindern. 
Frtthling,  Anleitang.  24 
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sammenpreBsen  der  Pumpe  C  so  lange  Gas  an,  bis  der  Schlauch  d  und 
die  Röhre  B  bis  zu  c  sicher  mit  demselben  gefüllt  sind^).     Jetzt  stelll 

Fig.  125. 


^)  Man  drückt  zu  diesem  Zwecke  C  mit  der  linken  Hand  zusammen,  schliefst 
mit  dem  Daumen  der  rechten  Hand  den  Ansatz  r  und  öffnet  die  linke  Hand 
wieder.  Beim  Aufblähen  saugt  C  das  Gas  an,  man  hebt  den  Daumen,*  schliefst 
die  linke  Hand  wieder  und  wechselt  in  dieser  Weise  regelmäfsig  ab. 
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man  c  wagerecht,  setzt  L  herab,  öSnet  s,  lälst  durch  das  Herabsinken 
des  Wassers  die  Bdrette  Ä  genau  bis  zum  Nullpunkte  mit  dem  zu 
ontersnchenden  Gase  sich  füllen  und  schlielst  c.  Das  so  abgemessene 
Quantum  Gas  wird  analysiert. 

Man  bestimmt  zunächst  den  Gehalt  an  Kohlensäure,  welche 
dnrch  die  in  D  befindliche  Kalilauge  absorbiert  werden  muls,  öSnet 
zu  diesem  Zwecke  den  Glashahn  an  JD,  hebt  die  Flasche  L  und  drückt 
das  Gas  aus  der  Bürette  Ä  durch  öffnen  des  Quetschhahns  s  nach  D 
über.  Durch  abwechselndes  Heben  und  Senken  der  in  der  einen  Hand 
befindlichen  Flasche  2/,  während  man  mit  der  anderen  den  Quetsch- 
b&hn  offen  hält,  bringt  man  Lauge  und  Gas  wiederholt  in  Berührung, 
i&tst  endlich  nach  vollendeter  Absorption  die  Lauge  in  D  wieder  bis 
ZOT  Marke  m  steigen  und  schlielst  den  Glashahn. 

Durch  die  Bindung,  die  Hinwegnahme  der  gesamten  Kohlensäure 
ist  nun  das  Volumen  der  in  der  Bürette'  Ä  befindlichen  Gasmenge  ent- 
sprechend verkleinert,  und  da  die  Bürette  in  100 Tle.  geteilt  ist,  so  ist 
die  abzulesende  Yerringerung  des  Volumens  zugleich  der  Prozentgehalt 
des  untersuchten  Gases  an  Kohlensäure.  —  Zum  Zwecke  der  genauen 
Ablesung  öffnet  man  mit  der  linken  Hand  den  Quetschhahn  s,  hält  mit 
der  rechten  Hand  die  Flasche  L  an  der  äufseren  Seitenwand  des 
Apparates  so  neben  die  Bürette  JL,  dals  die  Oberfläche  des  Wassers 
in  beiden  Gefälsen  gleich  hoch  steht  —  Druckunterschiede  also 
ausgeglichen  sind  — ,  schlielst  den  Quetschhahn  wieder  und  liest  ab. 
Steht  die  Wassersäule  in  der  Bürette  Ä  beispielsweise  auf  32,4,  so  hat 
das  untersuchte  Gab  32,4  Proz.  Kohlensäure  enthalten. 

Genau  in  derselben  Weise  verfährt  man  nun  zunächst  mit  dem 
Gefälse  E^  dessen  Ltihalt  den  noch  vorhandenen  freien  Sauerstoff 
absorbiert  und  schlielslich,  falls  solcher  nicht  zugegen  war,  der  Stand  des 
Wassers  in  der  Bürette  Ä  also  nicht  abgenommen  hatte,  mit  Gefäls  F, 
dessen  Inhalt  die  Menge  des  etwa  anwesenden  Kohlenoxydgases  be- 
stimmen lälst. 

Der  danach  in  der  Bürette  Ä  verbleibende  Rest  des  untersuchten 
Gases  besteht  im  wesentlichen  nur  noch  aus  dem  unveränderten 
Stickstoff  der  in  den  Yerbrennungsherd  eingetretenen  atmosphäri- 
schen Luft. 

Nach  beendeter  Analyse  stellt  man  den  Hahn  c  wagerecht,  füllt 
die  Bürette  Ä  wieder  mit  Wasser,  schliefst  c  wieder,  saugt  mittels  der 
Pumpe  C  die  Zuleitungsröhren  voll  Gas  und  kann  dann  sofort  eine 
neue  Untersuchung  beginnen.  Die  Füllung  der  Absorptionsgefälse  ge- 
nügt für  eine  sehr  grofse  Anzahl  von  Einzelbestimmungen. 

Man  hat  die  grölste  Achtsamkeit  aufzuwenden,  dals  beim 
Emporsteigen  der  Absorptionsflüssigkeiten  in  D,  JE  und  F 
dieselben  nicht  über  die  Marke  in  die  Verbindungsröhren 
gelangen.  Ist  dieser  Fall  trotzdem  eingetreten,  so  mufs  man  den 
ScUauch  a  von  dem  Hahn  c  abnehmen,  den  letzteren  senkrecht  (nach 

24* 
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innen  offen)  stellen  und  durch  Heben  von  L  bei  offenem  Quetsclihalin  ;< 
so  lange  Wasser  durch  die  Rohren  laufen  lassen,  bis  dieselben  voll- 
ständig rein  sind.  Ist  das  Wasser  in  der  Bürette  A  Terunreinigt  wor- 
den, so  muls  dasselbe  vollständig  erneuert  werden. 

Beispiele.     1.    Kalkofengase  (Saturationsgase). 

Erste   Ablesung,   nach  Absorption   in   2), 

=  32,4  ccm =  32,4  Proz.  Kohlensäure, 

zweite  Ablesung,  nach  Absorption  in  E^ 

=  33,7  ccm   ...     .   33,7  —  32,4  =     1,3      „      Sauerstoff, 
bei    Anwesenheit    von    freiem    Sauerstoff 

konnte    Kohlenoxyd     nicht    vorhanden 

sein,  also =     0,0      „      Kohlenozjd, 

mithin  Rest =  66,3      „      Stickstoff, 


100,0  Proz. 

2.    Kesselfeuerungsgase  (aus  dem  Fuchs). 

a)  Erste  Ablesung,  nach  Absorption  in  D, 

=  14,5  ccm =14,5  Proz.  Kohlensäure, 

zweite  Ablesung,  nach  Absorption  in  E, 
=  18,6  ccm    .     .     .     .18,6—14,5=    4,1      „      Sauerstoff, 
dementsprechend  wie  oben  .     .     =     0,0      „      Kohlenoxyd, 
und  Rest =  81,4      „      Stickstoff, 

100,0  Proz. 

b)  Erste  Ablesung,  nach  Absorption  in  2>, 

=  10,0  ccm =10,0  Proz.  Kohlensäuie, 

zweite  Ablesung,  nach  Absorption  in  E^ 

=  10,0  ccm r=    0,0      „      Sauerstoff, 

dritte   Ablesung,   nach  Absorption   in   F, 

=  11,5  ccm  ....   11,5  —  10,0=^     1,5      „      Kohlenoxyd, 
Rest =  88,5      „      Stickstoff, 

100,0  Proz. 

Nach  diesen  Angaben  würde  bei  2,  b)  ungenügender  Luftzutritt, 
mithin  unvollständige  Ausnutzung  des  Brennmaterials  festgestellt  sein. 


XIV. 
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Die  in  den  verschiedenen  Betrieben  der  Zackerfabrikation  scbli eis- 
lich verbleibenden  Restmelassen,  welche  zur  Gewinnung  kristallisierten 
Zuckers  sich  nicht  mehr  eignen,  werden,  soweit  sie  nicht  zu  Fütterungs- 
und  anderen  Zwecken  Verwendung  finden,  an  die  Brennereien  abgegeben 
und  dienen  zur  Fabrikation  von  AlkohoL 

Nach  der  Gewinnung  desselben  verbleibt  ein  Destillationsrückstand, 
die  Schlempe,  in  welcher  alle  diejenigen  Bestandteile  der  Rüben- 
melassen sich  vereinigt  finden,  welche  bei  dem  Brennereiprozels  einer 
Zersetzung  oder  Verflüchtigung  nicht  unterworfen  gewesen  sind,  dar- 
unter sämtliche  Salze  der  Melassen,  welche  zum  grötsten  Teile  aus 
wertvollen  Kalium  Verbindungen  bestehen. 

Die  Gewinnung  und  Verwertung  dieser  Eallumsalze  ist  der  Zweck 
der  Schlempeverkohlung.  Die  Schlempe  wird  eingedampft,,  und  der 
trockene  Rückstand  bis  zur  völligen  Verkohlung  bezw.  Verbrennung 
der  vorhandenen  organischen  Stoffe  erhitzt.  In  gleicher  Weise  behandelt 
man  die  bei  den  verschiedenen  Melasseentzuckerungsverfahren  entfallen- 
den Endlaugen;  so  liefern  die  mittels  Strontian  arbeitenden  Fabriken 
grolse  Mengen  solcher  „Schlempekohlen"  in  den  Handel  (S.  228). 

Es  bleibt  bei  solcher  Verkohlung  eine  bei  gut  durchgeglühter  Ware 
weilsliche  oder  hellgraue,  bei  ungar  ausgebrannter,  von  kohligen  Resten 
verbrennlicher  Stoffe  schwarz  oder  grauschwarz  gefärbte,  zum  Teil 
zusammengesinterte,  grobstückige  Salzmasse,  welche  als  Melassen- 
schlempekohle  in  den  Handel  gebracht  und  in  chemischen  Fabriken 
zur  Herstellung  reiner  Kaliumpräparate  benutzt  wird.  Ihr  Handelswert 
bemilst  sich  last  ausschliefslich  nach  ihrem  Gehalt  an  kohlensaurem 
Kalium,  welches  durch  die  Verbrennung  organisch- saurer  Kaliumsalze 
entstand;  von  untergeordneter  Bedeutuiig  sind  Chlorkalium,  Kalium- 
sulfat und  geringe  Mengen  Kaliumphosphat.  Aufserdem  enthält  die 
Schlempekohle  kohlensaures  Natrium  und,  je  nach  ihrer  Herkunft, 
kohlensaures  Calcium,  kohlensaures  Strontium,  bisweilen  kohlensaures 
Baryum,  dazu  mehr  oder  weniger  Feuchtigkeit  und  wechselnde  Mengen 
von  in  Wasser  unlöslichen  Verunreinigungen  organischer  und  anorga- 
nischer Natur;  Kohle,  Sand  und  Ton. 
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Man  yerlangt  im  Handel  bei  der  Schlempekohlenanalyse  die  An- 
gabe aller  einzelnen  Bestandteile;  ihre  Ausführung  geschieht  nach  der 
bewährten  und  allgemein  angewendeten  Methode  von  Heyer^). 

Die  Eigenschaft  des  Hauptbestandteiles,  des  kohlensauren  Kaliums, 
mit  grolser  Begierde  Feuchtigkeit  aus  der  Luft  anzuziehen,  bedingt  ein 
rasches  Arbeiten  bei  der  Entnahme  der  Probe,  bei  deren  Mischung  und 
Zerkleinerung;  einen  guten  Verschluls  der  gepulverten  Substanz  und 
schlielslich  tunlichste  Beschleunigung  der  betreffenden  Wägungen. 

Das  Beispiel  findet  sich  auch  hier  am  Schlüsse  des  Artikels  za- 
sammengefalst. 

A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

Man  füllt  etwa  6  bis  10  g  der  gepulyerten  Schlempekohle  in  ein 
vorher  gewogenes  Filtertrockenglas  (Fig.  102,  S.  213),  verschliefst 
dasselbe,  wägt  genau  aus  und  trocknet  bei  140^0.  bis  zur  Gewichts- 
beständigkeit.  Die  Gewichtsabnahme  wird  als  „Feuchtigkeit*'  berechnet. 


B.    Bestimmung  des  in  Wasser  unlöslichen  Rückstandes. 

Auf  dem  Tarierblech  wägt  man  20,0  g  Substanz  schnell,  aber 
genau  ab,  schüttet  dieselben  vorsichtig  in  ein  grolses  Becherglas  oder 
eine  tiefe  Porzellanschale,  worin  etwa  250  ccm  heifses  Wasser  befind- 
lich, kocht  aaf  und  erhitzt  unter  häufigem  Umrühren  noch  15  Minuten 
lang  auf  siedendem  Wasserbade.  Die  entstandene  Lösung  filtriert  man 
heils  durch  ein  vorher  bei  llO^C.  getrocknetes  und  gewogenes  Filter 
(s.  S.  214)  in  einen  500  -  ccm  -  Kolben ,  wäscht,  nachdem  der  kohlige 
Rückstand  verlustlos  auf  dem  Filter  vereinigt  worden  ist,  denselben 
mit  kochendem  Wasser  vollständig  aus,  trocknet  bei  110<>C.  und  wägt 
ihn  nach  dem  Erkalten  im  verschlossenen  Glase.  Das  Mehrgewicht 
ist  das  „Unlösliche";  man  verbrennt  Filter  mit  Inhalt  im  gewogenen 
Platinschälchen ,  glüht  bis  zur  völligen  Yeraschung  der  kohligen  Be- 
standteile, bestimmt  den  Glühverlust  durch  abermalige  Wägung  und 
stellt  denselben  als  „Organisches",  den  verbleibenden  Rückstand 
als  „Anorganisches**  in  Rechnung. 

Das  erkaltete  Filtrat  wird  mit  destilliertem  Wasser  auf  500  ccm 
aufgefüllt  und  dient,  gut  gemischt,  zu  allen  ferneren  Bestimmungen. 
Man  berücksichtige,  dals  bei  einem  Zusatz  von  Säuren  zum  Filtrat 
unter  lebhaftem  Aufbrausen  Kohlensäure  entweicht  und  dals  deshalb 
durch  eine  passende  Wahl  des  Gefälses  oder  durch  geeignete  Bedeckung 
desselben  ein  Verspritzen  der  Lösung  verhütet  werden  muls. 


^)  Hey  er,    Handelsanalyae  der  Schlempekohle,   OhenL-Ztg.  1891,  XV, 
Nr.  82. 
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C.    Besümmiing  der  Alkalisalze. 

In  vier,  mit  kleinen  Olasstäbchen  Tersehenen  und  einschlielslich 
derselben  gewogenen  Porzellanschälchen  werden  je  25  com  der  yof- 
stehenden  Lösung  (=  je  1,0  g  Schlempekohle)  abgemessen,  und  auf  dem 
Wasserbade  sur  Trockne  verdampft;  die  Rückstände  werden  auf  einer 
erhitzten  Asbestplatte  unter  fortwährendem,  vorsichtigem  Umrühren 
vollständig  entwässert  (kalziniert),  schlielslich  noch  einige  Minuten 
unter  Bedeckung  mit  einem  vorher  erwärmten  Uhrglase  über  freier 
Flamme  durchgeglüht  und  nach  dem  Erkalten  im  Exsikkator  gewogen. 
Das  Mehrgewicht  sind  die  gesamten  Alkalisalze,  deren  Menge 
sich  ans  dem  Durchschnitt  der  vier  Bestimmungen  ergibt.  Die  so 
erhaltenen  Glührückstände  werden,  wie  folgt,  weiter  benutzt. 

D.    Bestimmuiig  des  Chlorkaliums. 

Der  Inhalt  des  einen  Schälchens  (=  1,0  g  Schlempekohle)  wird  mit 
heilsem  Wasser  gelöst,  in  ein  Becherglas  gespült  und  mit  Salpetersäure 
genau  neutralisiert  Man  hält  die  Flüssigkeit  einige  Zeit  im  gelinden 
Sieden,  um  etwa  auftretende  Cyanwasserstoff  säure  auszutreiben^),  und 
titriert  sodann  nach  Zusatz  einiger  Tropfen  von  Kalium chromatlösung 
niit  zehntel-normaler  Silberlösung,  wie  S.  272  unter  G.  angegeben. 
Iccm  derselben  zeigt  0,00746g  Chlorkalium  an;  durch  Multiplikation 
<ier  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  mit  diesem  Faktor  ergibt 
uch  der  Gehalt  an  Chlorkalium  in  1,0  g  Substanz. 

E.    Peatiminung  des  sohwefelsaiireii  Kaliums  bezw.  des 
Sohwefelkaliums. 

a)    Bestimmung  des  schwefelsauren  Kaliums  aus  dem 
gesamten  Schwefelgehalt. 

25  ccm  des  bei  B.  erhaltenen  Filtrats  (=  1,0  g  Kohle)  werden  in 
einem  Becherglase  mit  etwa  75  ccm  Wasser  verdünnt,  nach  Zusatz  von 
ausreichenden  Mengen  Bromwasser  (s.  Anhang)  erhitzt  und  etwa  eine 
Viertelstunde  lang  im  Kochen  erhalten.  Die  Flüssigkeit  muls  dann  noch 
etwas  Brom  enthalten  und  davon  schwach  gelb  gefärbt  erscheinen. 

Die  bei  der  Fabrikation  der  Schlempekohle  infolge  der  reduzierenden 
Wirkung  von  Kohlenstoff  auf  die  Säure  des  Sulfats  etwa  entstandenen 
niederen  Schwefel  Verbindungen  (Schwefelkalium ,  unterschwefligsaures 
Kalium  u.  a.  m.)  werden  durch  diese  Behandlung  mit  Brom  wieder  in 

*)  Scblempekohlen  enthalten  nicht  selten  etwas  Cyankalium  (KCN), 
welches  beim  Glühen  stickstoffhaltiger  organischer  BtoflFe  in  Gegenwart  von 
Kohle  und  kohlensaurem  Kalium  sich  leicht  bildet  (KgCOg  +  2N  -|-  4C 
=  2KCN  +  3CO)  und  das,  mit  Säuren  zusammengebracht,  Cyanwasserstoff- 
aaare  entwickelt.  Da  dieselbe  Silber  ebenfalls  fällt,  so  würde  die  Titration, 
Wenn  man  die  Säure  nicht  durch  das  Kochen  entfernt,  zu  hoch  ausfallen. 
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Bchwefelsaures  Kalium  zurückgeführt;  man  übersättigt,  nachdem  dies 
geschehen,  mit  Salzsäure,  erhitzt  so  lange,  bis  die  Flüssigkeit  farblos 
geworden  und  der  Geruch  nach  Brom  yoUständig  Tersch wunden,  imd 
fügt  Chlorbaryumlösung  hinzu,  welche  man  zweckmäfsig  in  einer 
Reagenzröhre  vorher  erwärmte. 

In  Betreff  der  weiteren  Behandlung  des  ausfallenden  Nieder- 
schlages von  Baryumsulfat  verfährt  man  nach  E.  S.  269;  das  Gewicht 
desselben,  mit  dem  Faktor  0,7469  multipliziert,  gibt  die  au!  1,0g 
Schlempekohle  entfallende  Menge  schwefelsaures  Kalium. 

b)    Bestimmung  des  Schwefelkaliums. 

Für  den  bisweilen  eintretenden  Fall  ^),  dats  der  Betrag  des  tatsäch- 
lich vorhandenen  Kaliumsulfates,  unter  Ausschlufs  des  für  Schwefelkalium 
sich  berechnenden,  ermittelt  werden  soll,  ist  eine  zweite  Schwefelsäure- 
fällung vorzunehmen. 

Man  übersättigt  zu  diesem  Zwecke  25  ccm  (entsprechend  1,0  g  Kohle) 
des  bei  B.  hergestellten  Filtrates  mit  Salzsäure,  unterlälst  aber  den  Zu- 
satz von  Bromwasser,  fällt  ohne  weiteres  in  der  Hitze  mit  Chlorbarjum- 
lösung,  bestimmt  das  erhaltene  Baryumsulfat  wie  unter  a)  und  multi- 
pliziert dessen  Gewicht  mit  0,7469.  Der  erhaltene  Betrag  ist  gleich  dem 
wirklich  vorhandenen  Gehalt  von  1,0  g  Kohle  an  Kaliumsulfat, 
während  der  Unterschied  zwischen  dieser  und  der  bei  a)  erhaltenen 
Zahl  dem  vorhanden  gewesenen  Schwefelkalium  entspricht.  Eine  Multi- 
plikation des  hierfür  sich  ergebenden  Betrages  mit  dem  Faktor  0,6329 
lälst  den  Gehalt  an  Schwefelkalium  in  1,0g  Schlempekohle  finden. 

F.    BdBtinmiung  des  phosphorsauren  Kaliums. 

In  250  ccm  des  bei  B.  erhaltenen  Filtrats  (=  10,0  g  Substanz) 
wird,  nach  Übersättigung  derselben  mit  Salpetersäure,  die  Phospbor- 
säure  mittels  Zusatz  einer  Lösung  von  molybdänsaurem  Ammon 
ausgeschieden.  Die  Fällung  selbst  und  die  weitere  Behandlung  des 
gelben  Niederschlages  wird  nach  den  diesbezüglichen  Vorschriften  des 
Abschnitts  XV,  „Künstliche  Düngemittel^,  ausgeführt.  Das  Gewicht 
des  schliefslich  zur  Wägung  gelangenden  Magnesiumpyrophosphates, 
multipliziert  mit  dem  Faktor  1,9078,  ergibt  den  Gehalt  an  phosphor 
saurem  Kalium  in  10,0  g  Schiern pekohle. 

G-.   Bestimmung  des  kohlensaiireii  Kaliums« 

Den  Glührückstand  eines  weiteren  der  unter  C.  erwähnten  Schälchen 
(=  1,0  g  Schlempekohle)  bringt  man  mit  heilsem  Wasser  verlustlos  in 
ein  100-ccm-Kölbchen,  übersättigt  mit  Salzsäure,  erhitzt  zum  Sieden 
und  setzt  dann  genau  so  viel  einer  Chlorbaryumlösung  von  bestimmtem 

^)  Bei  sehr  schlecht  ausj^eglühten  Schlempekolilen. 
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ijehalt  hinzu,  als  erforderlich  ist,  um  die  nach  £.  ermittelte  Menge 
Nihwefelsäure  yoUständig  auszufällen^).  Nach  dem  Erkalten  füllt  man, 
.iine  den  entstandenen  Niederschlag  zu  herücksichtigen,  mit  destilliertem 
fasser  his  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  ungenäfstes  Filter 
in  ein  trockenes  Glas.  In  20  ccm  des  klaren  Filtrats  (^  0,2  g  Schlempe- 
kohle) hestimmt  man  das  Kali  nach  der  diesbezüglichen  Vorschrift  des 
Abschnittes  XV  („Künstliche  Düngemittel*')  durch  Fällung  mit  Platin- 
chlorid. Das  Gewicht  des  erhaltenen  Kaliumplatinsalzes,  multipliziert 
nit  dem  Faktor  0,2847  g,  ergibt  den  Gesamtkaliumgehalt  von  0,2  g 
Schlempekohle,  als  kohlensaures  Kalium  ausgedrückt. 

Rechnet  man  nach  demnächstiger  Umrechnung  auf  Prozente  die 
unter  D.,  £.  und  F.  gefundenen  Mengen  von  Chlorkalium,  schwefelsaurem 
und  phosphorsaurem  Kalium  ebenfalls  auf  die  entsprechenden  Mengen 
kohlensauren  Kaliums  um  und  bringt  sie  von  der  bei  G.  ermittelten 
Gesamtmenge  in  Abzug,  so  bleibt  als  Rest  der  Betrag  für  das  in  der 
Sehlempekohle  ursprünglich  vorhanden  gewesene  kohlensaure  Kalium. 

|H.    Bestimmung  des  kohlensauren  Natriums. 

Zieht  man  die  Summe  der  im  Vorstehenden  ermittelten  Kalisalze 
(Chlorkalium,  kohlensaures,  schwefelsaures  und  phosphorsaures  Kalium) 
TOD  dem  unter  C.  gefundenen  Betrage  der  Alkalisalze  ab,  so  bleibt  als 
Rest  der  Betrag  des  yorhandenen  kohlensauren  Natriums. 

Gesamtbeispiel.  Zur  Feuchtigkeitsbestimmung  sind  abgewogen 
vorden  6,865  g  Scblempekohle,  welche  nach  völligem  Austrocknen  bei 
UO*C.  =  0,060  g  Gewichtsverlust  aufweisen. 

6,865  :  0,060  =  100  :  x, 
X  =  0,87  Proz.  Feuchtigkeit. 
20,0  g  Kohle  gaben  1,020  g  in  Wasser  unlöslichen,  bei  110®  C. 
getrockneten  Gesamtrückstand ,  welcher  nach  dem  Veraschen  0,790  g 
mineralischen  Rückstand  hinterliefs. 

20,0  :  1,020  =  100  :  rr, 
X  =  5,10  Proz.  Unlösliches,  davon 

20,0  :  0,790  =  100  :  x, 
X  =  3,95  Proz.  anorganisch  und  der  Rest: 
5,10  —  3,95  =  1,15  Proz.  organisch. 

*)  Die  Herstellung  dieser  Chlorbaryumlösung  ist  im  ÄDbang  angegeben, 
sie  enthält  in  100  ccm  1,047  g  kristallisiertes  Chlorbaryum,  d.  h.  so  viel,  als 
nötig  ist,  um  1,0  g  schwefelsaures  Baryum  zu  bilden;  0,1  ccm  bildet  also 
>,001  g  des  letzteren.  Man  hat  demnach  bei  obiger  Bestimmung  für  jedes 
Milligramm  schwefelsauren  Baryums,  welches  bei  der  Bestimmung  unter  £. 
nir  Wägung  kam,  hier  1  Zehntel  Kubikzentimeter  der  Chlorbaryumlösung 
niznsetzen,  um  alle  Schwefelsäure  auszufällen. 

Bas  unten  angeführte  Beispiel  läfst  aus  1,0  g  Kohle  0,057  g  oder  57  mg 
lehwefelsanres  Baryum  finden,  mithin  sind  bei  G.,  wo  man  dieselbe  Menge 
Jabstanz  in  Arbeit  hat,  57  X  0,1  =  5,7  ccm  Chlorbaryumlösung  zuzufügen. 
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Nach  vier  gleichmälsig  ausgefallenen  Bestimmungen  gaben  25  ccm 
des  bei  B.  erhaltenen  Filtrats  (je  1,0  g  Kohle)  =  0,939  g  GlOhrftckstand, 
wonach  sich  also 

93,90  Proz.  Alkalisalze  berechnen. 

Bei  der  Chlort itration  wurden  zu  dem  einen  Gläbruckstand  (=  1,0  g 
Kohle)  20,35  ccm  zehntel-normale  Silberlösung  gebraucht. 

20,35  X  0,00746  =  0,1518  g  oder 
15,18  Proz.  Chlorkalium. 

(Durch  Multiplikation  des  letzt  aufgeführten  Betrages  mit  dem 
Faktor  0,9269  berechnet  sich  die  dem  Ealiumgebalt  entsprechende 
Menge  kohlensaures  Kalium,  also 

15,18  X  0,9269  =  14,07  Proz.) 

Die  Bestimmung  des  schwefelsauren  Kaliums  liels  ans  1,0  g^  Kohle 
0,057  g  schwefelsaures  Baryum  finden,  entsprechend 

0,057  X  0,7469  =  0,04257  g  oder 
4,26  Proz.  schwefelsaures  Kalium^). 

(Dieser  Betrag,  auf  kohlensaures  Kalium  mittels  des  Faktors 
0,7932  umgerechnet,  ergibt 

4,26  X  0,7932  =  3,38  Proz.) 

Bei  der  Phosphorsäurebestimmung  wurden  250  ccm  Filtrat  =- 
10,0  g  Kohle  in  Arbeit  genommen,  welche  bei  der  Schlalswägang 
0,0150  g  pyrophosphorsaures  Magnesium  lieferten.  Zur  Umrechnang 
auf  phosphorsaures  Kalium  dient  der  Faktor  1,9078.  Es  berechnen 
sich  somit  apf  10  g  Kohle 

0,0150  X   1,9078  =  0,02861g, 

mithin  auf  100  Teile 

0,29  Proz.  phosphorsaures  Kalium. 

(Die  Umrechnung  dieses  Betrages  auf  kohlensaures  Kalium  mittels 
des  Faktors  0,9765  ergibt 

0,9765  X  0,29  =  0,28  Proz.) 

Zur  Bestimmung  des  Gesamtkaliumgehaltes  unter  G.  sind  0,20  g 
Kohle  verwendet  und  damit  0,5392  g  Kaliumplatinchlorid  erzeugt 
worden,  entsprechend  : 

0,5392  X  0,2847  =  0,15350  g  kohlensaures  Kalium. 

0,20  :  0,15350  =  100  :  x, 
X  =  76,75  Proz.  (auf  den  Gesamtkaliumgehalt  berechnet). 


^)  Die  Bestimmung  von  Schwefelkaliam  ist,  weil  selten  zur  Ausf ühruD;: 
kommend,  in  das  Beispiel  nicht  aufgenommen  worden. 
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Von  diesem  Betrage  sind  aber  die  entsprechenden  Mengen  abzu- 
Ktzen  für: 

15,18  Proz.  Ghlorkalium   .     .  ==  14,07  Proz.  kohlens.  Kalium, 
6r     •      4,26      „      schwefeis.  Kalium  =     3,38      r            n  r» 

indfür     0,29      „      phospors.  =     0,28 ^ „ ^^ 

zusammen     17,73  Proz., 
B  dats  als  tatsachlich  vorhanden  gewesen : 

f6,75  —  17,73  =  59,02  Proz.  kohlensaures  Kalium  verbleiben  i). 
Nach  dem  Vorstehenden  beträgt  demnach  der  Gehalt  an  Kalium- 
niien  in  der  Schlempekohle : 

15,18  Proz.  Chlorkalium, 
4,26      „      schwefelsaures  Kalium, 
0,29      „      phosphorsaures  Kalium,     . 
59,02      „      kohlensaures  Kalium, 

zusammen:  78,75  Proz. 

Zieht  man   nun  schlielslich  diesen  Betrag  von  dem  unter  C.  ge- 
bdenen  Prozentgehalt  der  Kohle  an  Alkalisalzen  ab: 
93,90  Proz. 
-  78,75      , 

10  verbleiben  als  Rest     15,15  Proz.,  welche  den  Grehalt  der  Schlempe- 
le  an  kohlensaurem  Natrium  darstellen. 
Die  Schlempekohle  besitzt  demnach  folgende  Zusammensetzung: 
59,02  Proz.  kohlensaures  Kalium, 


15,18      „ 

Chlorkalium, 

4,26      „ 

schwefelsaures  Kalium, 

0,29      „ 

phosphorsaures  Kalium, 

15,15      „ 

kohlensaures  Natrium, 

5,10      „ 

Unlösliches  (davon  1,15  Proz.  organisch, 

3,95      „      anorganisch), 

0,87      „ 

Feuchtigkeit, 

99,87  Proz. 

^)  Bei  der  Handelsanalyse  wird  „gebrauchsgemäfs",  auch  wenn  Schwefel- 
ialium  vorhanden  und  bestimmt  ist,  bei  dieser  Ermittelang  des  Gehalts  an 
tohlensaurem  Kalium  stets  der  Betrag  des  nach  E.  a)  ermittelten  Gesamt- 
{«lialts  an  schwefelsaurem  Kaliam  auf  kohlensaures  Kalium  umgerechnet 
tad  wie  oben  in  Abzug  gebracht. 


/ 


XV. 
Künstliche  Düngemittel. 

Allgemeines. 

Mit  dem  Namen  künstliche  Düngemittel  bezeichnet  man,  ii 
Gegensatz  zu  den  natürlichen,  dem  Stalldünger,  und  den  frischei 
tierischen  oder  menschlichen  Entleerungen,  solche  Substanzen,  welch 
einen  oder  mehrere  der  für  die  Pflanze  notwendigen  Nährstoffe  i 
konzentrierter  Form  und  in  einer  zweckentsprechenden,  chemiechei 
Verbindung  enthalten. 

Es  sind  diese  Stoffe  teils  unmittelbar  zu  verwendende  Naturprodoktc 
wie  Peruguano  und  Chilisalpeter,  teils  Fabrikate  aus  solchen,  vii 
Knochenmehl,  Superphosphate  und  Ealiprftparate. 

Unter  den  Substanzen,  welche  die  Pflanzen  w&hrend  ihrer  Wachs 
tumsperiode  dem  Boden  entziehen  und  zur  Bildung  neuer  Organe  ver 
wenden,  nehmen  hauptsächlich  drei,  der  Stickstoff,  die  Phosphor 
säure  und  das  Kali,  einen  heryorragenden  Platz  ein.  In  einer  Menge 
welche  die  der  übrigen  Pflanzennährstoffe  weit  übersteigt,  bilden  si* 
Hauptbestandteile  der  dem  Felde  entnommenen  Erträge,  und  dnrcl 
solchen  Verlust  wird  nach  einer  Reihe  von  Ernten  der  Boden  an  diesei 
wertvollen  Stoffen  arm  und  erschöpft.  Ihr  Ersatz  ist  daher  znj 
dauernden  Erzielung  reichlicher  Ernten  am  meisten  geboten,  nnc 
infolgedessen  sind  es  auch  gerade  diese  drei  Stoffe,  welche  bei  dei 
Mehrzahl  der  künstlichen  Düngemittel  des  Handels  die  Bedeutung  der 
selben  als  solche  und  ihren  Geldwert  ausmachen  und  bestimmen. 

Die  Wirksamkeit  eines  Düngemittels  ist  neben  anderen,  hier  nich^ 
zu  berücksichtigenden  Umständen  abhängig  teils  Ton  der  Menge  dfi 
darin  enthaltenen  Pflanzennährstoffe,  teils  von  der  chemischen,  teüj 
von  der  mechanischen  Beschaffenheit  derselben.  Neben  einem  reich 
liehen  Vorkommen  mu£s  der  betreffende  Nährstoff  eine  Form  besitxeo 
welche  es  der  Pflanze  möglich  macht,  sich  denselben  vermittelst  ihrei 
Wurzelorgane  anzueignen,  denselben  assimilieren  zu  können,  und  e< 
wird  diese  Assimilierbarkeit  durch  eine  möglichst  feine  Zerteilung  -^ 
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lameiflt  durch  einen  trockenen,  pulverförmigen  Zustand  —  befördert 
lad  beschleunigt. 

Man  findet  künstliche  Düngemittel,  welche  Phosphorsäure,  Stick- 
jtüS  und  Kali  enthalten,  viele  enthalten  die  beiden  ersteren,  die  meisten 
lor  ]e  einen  dieser  Bestandteile.  Es  beschränkt  sich  demgemäls  die 
ibemiBche  Untersuchung  fast  nur  auf  die  quantitative  Bestimmung  eines 
ider  mehrerer  dieser  drei  StoSe ,  indem  sie  gleichzeitig  die  Grundlage 
br  die  Feststellung  des  betreffenden  Marktpreises  abgibt. 

Der  gesonderten  Betrachtung  der  am  meisten  verwendeten 
bd  wichtigsten  Arten  der  künstlichen  Düngemittel  und  ihrer 
rntersuchung  lassen  wir  die  Beschreibung  der  quantitativen  Be- 
itimmang  des  Stickstoffs,  der  Phosphorsäure  und  des  Kalis 
loransgehen,  wie  dieselben  im  allgemeinen  bei  sämtlichen  Unter- 
Rtchnngen  zur  Anwendung  gelangen.  Besondere,  durch  die  Natur 
inzeber  Substanzen  bedingte  Abänderungen  und  die  genaueren  Yor- 
iclinften  der  Mengenverhältnisse,  die  Bestimmung  fernerer  Bestand- 
kÜe  u.  8.  w.  finden  ihren  Platz  an  der  betreffenden  Stelle. 

Sorgfältigste  Mischung,  Zerkleinerung  und  Herstellung  einer 
^Qrchans  gleichartigen  Probe  (durch  Zerreiben,  Zerstolsen,  Sieben)  ist 
Miauen  diesen  Untersuchungen  ganz  besonders  zu  beachten.  Gröbere 
Anteile,  Klümpchen  oder  Knollen  weichen  von  den  feineren  in  ihrer 
Zusanmiensetzung  oft  erheblich  ab.  Bei  feuchteren  Düngemitteln  ist 
ÖD  Sieben  nicht  durchführbar;  es  hat  sich  die  Vorbereitung  bei  solchen 
A^  eine  sorgfältige  Durchmischung  in  der  Reibschale  zu  beschränken. 
Ist  der  Feuchtigkeitsgehalt  sehr  grols ,  wie  z.  B.  häufig  bei  Knochen- 
kohlenschlamm,  so  geht  ein  Trocknen  vorher,  dessen  Ergebnisse  der 
Analyse  beizufügen  sind. 

Was  die  Aufführung  der  analytischen  Resultate  anbelangt,  so 
pflegt  man  bei  künstlichen  Düngemitteln  die  Zahlen  der  Analyse  nicht 
■'"  wasserfreie  Substanz  zu  berechnen,  sondern  gibt  sie  in  Prozenten 
«erfrischen,  ungetrockneten  Substanz  an. 

Infolgedessen  kommen  Feuchtigkeitsbestimmungen  nur  bei  aulser- 
|8ewöhnlichen  Gelegenheiten  zur  Ausführung. 

l^en  Phosphorsäuregehalt  drückt  man  in  Prozenten  Phosphor- 
'äureanhydrid  (P2O.O  aus,  der  Gehalt  an  Stickstoff  wird  als  sol- 
*^®^  (N),  der  Kaliumgehalt  endlich  als  Kaliumoxyd  oder  Kali  (KjO) 
"^gegeben. 


F, 


I.    Bestimmung  des  Stickstoffs. 

^T  Stickstoff  findet  sich  in  den  künstlichen  Düngemitteln  teils  in 

onn  organischer  Verbindungen,  wie  EiweifsstoSe,  Harnsäure,  Giianin, 

^^^gebende  Substanz,  teils  in  Form  von  Salpetersäure-  und  Ammoniak- 

^en.   m^  Ausnahme  des  Stickstoffs  der  leimbildenden  und  ähnlicher 

'^östanzen,  wie  Blut-  und  Fleischmehl,  welche  erst  durch  den  Fäulnis- 


382  ^  Künstliche  Düngemittel. 

prozels  in  ammoniakhaltige  Zersetzungsprodukte  fibergeffihrt  werden 
müssen,  kann  derselbe  in  jeder  der  genannten  Formen  von  der  Pflanze 
aufgenommen  und  assimiliert  werden. 

Die  Anwesenheit  des  Stickstoffs  gibt  sich,  wenn  er  in  Fem] 
von  Ammoniak  Torhanden,  zu  erkennen,  wenn  beim  Erwärmen  dei 
betreffenden  Stoffes  mit  etwas  Kalilauge  ein  Ammoniakgeruch  auftritt 
leimgebende  und  Eiweilssubstanz  wird  bei  trockenem  Erhitzei 
durch  einen  Grernch  nach  versengtem  Haar  angeseigt.  Auf  Salpeter« 
s&ure  prüft  man  den  klaren,  w&sserigen  Auszug,  indem  man  ein< 
Lösung  Yon  Eisenchlorür  hinzufügt  und  dies  Gemisch  durch  sehr  vor 
sichtigen  und  langsamen  Zusatz  mit  konzentrierter  Schwefels&ure  unter 
schic])itet.  Bei  Gregenwart  yon  Salpetersfturesalzen  entsteht  an  dei 
Berührungsstelle  der  beiden  Flüssigkeiten  eine  dunkelbraune  Färbung 
indem  Stickstoffoxydgas  frei  wird,  welches  sich  in  der  Eisenchlorür 
lösung  unter  Auftreten  jener  Farbenerscheinung  löst. 

Die  quantitative  Bestimmung  des  Stickstoffs  wird  nach 
verschiedenen  Methoden  ausgeführt,  deren  Wahl  in  jedem  einzelnes 
Falle  durch  die  Form,  in  welcher  der  Stickstoff  auftritt,  bedingt  ist. 

Substanzen,  welche  den  Stickstoff  in  organischer  Verbin^ 
düng,  sowohl  in  löslicher  wie  auch  in  unlöslicher  Form  (auch  bei 
etwaiger  Gegenwart  von  Ammoniak)  enthalten,  werden  zunächst  nach 
der  „Schwefelsäuremethode  von  Kjeldahl*'^)  behandelt.  Man 
„verbrennt^  hierbei  die  stickstoffhaltige  organische  Substanz  mit  reiner, 
konzentrierter  Schwefelsäure,  der  etwas  Phosphorsäureanhjdrid  zu- 
gesetzt ist. 

Bei  dieser  Behandlung  tritt  der  Stickstoff  aller  hier  in  Betracht 
kommenden  Stoffe  als  Ammoniak  aus,  welches  im  Augenblicke  seines 
Entstehens  durch  die  vorhandene  Schwefelsäure  gebunden  und  damit 
vor  jeder  Verflüchtigung  geschützt  wird.  Demnächst  wird  nach  reich- 
lichem Zusatz  von  Natronlauge  oder  Magnesia  (S.  386  und  389)  zu 
der  sauren  Flüssigkeit  das  so  gebildete  (und  das  etwa  bereits  vorhanden 
gewesene)  Ammoniak  durch  Erhitzen  ausgetrieben,  abdestiÜiert,  in 
einer  Säure  von  bestimmtem  Gehalt  aufgefangen  und  durch  Titration 
der  noch  freien  Säure  quantitativ  bestimmt. 

Bei  Mischdüngern  und  im  Peruguano,  bei  welchen  neben  dem 
organischen  Stickstoff  auch  noch  auf  etwaigen  Gehalt  an  Salpeter- 
stickstoff Rücksicht  genommen  werden  muls,  tritt  ein  von  Jodlbauer 
abgeändertes  Verfahren  der  Ejeldahlmethode')  ein.  Fügt  man  n&m- 
Uch  anstatt  der  reinen  Schwefelsäure  zu  der  salpeterhaltigen  Substanz 
eine  Mischung  von  Schwefelsäure  und  Phenol  (Karbolsäure)  und  Phos- 
phorsäureanhydrid,  so  wirkt  die  frei  werdende  Salpetersäure  nitrierend 

^)  Kjeldahl  (Fresenius,  Zeitscbr.  für  analyt.  Chemie  22»  366); 
Willfarth  (Ohem.  Zentr.-BL  1885,  17,  113). 

')  Fresenius,  Zeitschr.  für  analyt.  Chemie  25,  75  und  26,  92. 
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if  das  Phenol,  welches  infolgedessen  den  gesamten  Stickstoff  der 
Rteren  zu  einer  Nitroyerbindnng  mit  sich  vereinigt.  Das  Phosphor- 
loreanhydrid  bindet  dabei  yermöge  seiner  grotsen  Anziehungskraft 
h  Feuchtigkeit  alles  yorhandene  Wasser.  Durch  Zusatz  yon  Zink- 
liob  wird  alsdann  die  entstandene  Nitroverbindung  zu  einer  Amido- 
ftrbindang  reduziert  und  schlielslich  schwefelsaures  Ammoniak  gebildet, 
fdches,  wie  oben,  abdestilliert  und  durch  Titrieren  bestimmt  wird. 

Man  erhält  auf  diese  Weise  den  Gesamtstickstoffgehalt  der 
Vir.  Substanz.    Selbstverständlich  wird  dabei  auch  ein  etwaiger  Gehalt 
ji  AmmoniakstickstoS  mit  bestimmt. 
^    Den  StickstofiE  in  Form  von  Ammonsalzen,  rein  oder  in  6e- 

Eien,  bestimmt  man  durch  Destillation  der  wässerigen  tAuf- 
gen  mit  Natronlauge  oder  Magnesia,  Auffangen  des  ausgetriebenen 
oniaks  in  S&ure  und  nachfolgender  Titration. 

1  In  Form  von  Salpetersäure  findet  sich  der  StickstofiE  hauptsäch- 
ih  in  dem  Natron-  oder  Chilisalpeter.  Zur  Bestimmung  des  Stiok- 
nSs  in  dieser  Verbindung  benutzt  man  sehr  zweckmä£sig  die  durch 
Irandeau  und  Wagener  verbesserte  Methode  von  Schlösing.  Sie 
kruht  auf  der  chemischen  Umsetzung,  welche  die  Salpetersäure  erleidet, 
Knn  sie  mit  einer  heilsen,  Salzsäure  im  Überschuls  enthaltenden 
inflösnng  von  Eisenchlorür  in  Berührung  konunt.  Es  entsteht  unter 
Haltung  von  Sauerstoff  Stickstoffoxyd  (NgOg),  welches  zunächst 
Bter  Yorübergehender  Schwärzung  der  Flüssigkeit  sich  in  derselben 
Bflöst,  beim  fortgesetzten  Kochen  derselben  aber  vollständig  in  Gas- 
>iQ  wieder  ausgetrieben  wird  und  seiner  Menge  nach  durch  Messung 
^mmt  werden  kann.  Der  abspaltende  Sauerstoff  tritt  an  das  Eisen- 
ik  und  bewirkt  die  Entstehung  von  Eisenchlorid  ^). 

Eine  andere,  ebenfalls  zuverlässige  und  vielfach  gebrauchte  Methode 
BDutzt  zur  Bestimmung  der  Salpetersäure  die  Eigenschaft  derselben, 
Brch  frei  werdenden  Wasserstoff  vollständig  reduziert  und  in  Ammo- 
1^  nmgewandelt  zu  werden.  Zur  Erzeugung  von  Wasserstoff  dient 
1  diesem  Falle  das  metallische  Aluminium,  welches  in  den  wässerigen 
^gen  der  Alkalihydroxyde,  unter  Bildung  von  löslichen  Aluminaten, 
iDe  lebhafte  Wasserstoffentwickelung  hervorruft  ^). 

Man  bringt  dementsprechend  die  Salpeterlösung  mit  Kali-  oder 
atronlauge  und  etwas  metallischem  Aluminium  zusammen,  lälst  die 
ii^nged&chte  Umsetzung  sich  vollziehen  und  destilliert  demnächst  das 
gebildete  Ammoniak  ab ,  welches ,  wie  oben  bei  den  Ammonsalzen 
■gegeben,  bestimmt  wird  und  dessen  Menge  genau  der  vorhanden 
«wesenen  Menge  Salpetersäure  entspricht  ^). 


')  2NaNOs  +  8H01  +  6FeCl,  =  2NaCl -f  3Fe,Cle  + 4H80  4-NgO,. 
•)  Al-f  SNaOH  =  NasA10,  +  8H. 
'OHNO.+  SH  =  3H,0  +  NH3. 
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A.    Bestimnimig  des  Stiokstoffs  in  Form  organischer  Stoffe. 
(Verfahren  nach  Kjeldahl.) 

Bei  Anwendung  dieser  in  ihren  Grundzügen  oben  erläutert^ 
Methode  verfährt  man  f olgendermalsen :  Man  wägt  von  den  an  Stic 
Stoffhund  organischen  Substanzen  reichen  Düngemitteln,  wie  Blutme 
Uom-  und  Fleischmehl,  1,0  g,  von  den  übrigen,  an  organischen  Stofi 
ärmeren  1,5  bis  2,0  g  ab  und  bringt  diese  Menge  verlustlos  —  we 
erforderlich,  mittels  eines  Neusilbertrichters  (Fig.  57,  S.  109),  in  ein 
etwa  200  bis  350  ccm  fassenden,  mit  langem  und  weitem  Halse  yi 
seheuen  Kolben  aus  sehr  gut  gekühltem,  widerstandsfähigem  Kaligla 
Man  fügt  zu  der  Substanz  20  ccm  einer,  mit  20  Pros.  Phosphi 
säureanbydrid  vermischten,  reinen  (stickstofffreien)  konzentriert 

Schwefelsäure  0,  se 
einen  kleinen  Tropfen  (( 
bis  0,8  g)  metallisch 
Quecksilbers^)  zu,  misc 
durch  vorsichtiges  üi 
schwenken,  so  dals  h 
Teilchen  der  Substanz  d 
vollständigen  Durchfeac 
tung  mit  Säure  entzog 
bleibt,  und  erhitzt  zunäc^ 
über  kleiner  Flamme,  na<^ 
dem  man  durch  eine  lo 
aufliegende,  gestielte  Gla 
kugel  den  Kolben  gesohlt 
sen  hat. 

Unter  lebhafter  Gaser 
'^  Wickelung,    Spritzen    ui 

starkem  Aufschäumen  tritt  Verkohlung  ein ;  etwa  drohendes  Übersteig« 
verhindert  man  durch  Zugabe  einer  sehr  kleinen  Menge  Paraffin. 

Man  benutzt  zweckmälsig  zur  Erhitzung  den  vorstehenden,  ei 
fachen  Apparat.  Die  Kolben  ruhen  auf  einer  mit  passenden  Au 
schnitten  versehenen  Asbestplatte  und  werden,  um  Verluste  dur< 
Herausspritzen  zu  vermeiden,  von  Anfang  an,  wie  Fig.  126  zeigt,  dur» 
Drahtansätze  in  schräger  Lage  gehalten;  die  im  oberen  Teile  und  de 
Halse  des  Kolbens  sich  verdichtenden  Säuredämpfe  führen  beim  Z 
rückflietsen  die  verspritzten,  kehligen  Teile  immer  wieder  der  heils« 

*)  1000  ccm  Schwefelsäure  mit  200  g  Phoaphorsäureanhydrid  venniscl 

*)  Willfarth   (Chem.  Zentr.-Bl.  1885,  8.  17)  hat  seiner  Zeit  die  Bec 

achtung  gemacht,  dafs  ein  Zusatz  von  Metallsalzen  die  Zersetzungsdauer  i 

hehlich  abkürzt.    Er  schlug  anfänglich  Kupfervitriol,  später  als  geeignet« 

weil  farblose  Lösungen  gebend,  Quecksilberoxyd  oder  Quecksilber  vor. 
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Flässigkeit  zu.  Die  starke  Entwickelung  saurer  Dämpfe  macht  einen 
guten  Abzug  nötig. 

Man  steigert  die  Hitze  allmählich  bis  zum  lebhaften,  wallenden 
>ieden  der  Flüssigkeit  und  erhält  sie  bei  dieser  Temperatur,  bis  der 
anfänglich  dicke,  schwarze  und  kohlige  Eolbeninhalt  unter  allmählichem 
Hellerwerden  schlielslich  dünnflüssig  und  vollständig  farblos  gewor- 
den ist. 

Sobald  dies  eingetreten,  löscht  man  die  Flammen  und  lälst  erkalten, 
wobei  in  der  stark  eingeengten  Flüssigkeit  häufig  weifse  Salzkrostei^ 
(Quecksilber-  und  Kalksulfate)  sich  ausscheiden. 


Die  Reaktion  vollzieht  sich  je  nach  der  Natur  der  in  Untersuchung 
genommenen  Substanz  in  kürzerer  oder  längerer  Zeit  und  kann  z.  B. 
bei  getrocknetem  Blnte  bis  zu  drei  Stunden  beanspruchen.  Eine  Beob- 
achtung oder  Beaufsichtigung  des  Zersetzungsprozesses  ist  in  keiner 
Weise  erforderlich*). 

Den  erkalteten  Kolbeninhalt  verdünnt  man  vorsichtig  und  unter 
Umschwenken  mit  Wasser  (wobei  naturgemäfs  eine  starke  Erhitzung 
stattfindet),  spritzt  dabei  die  gestielte  Glaskugel  sorgfältig  in  den  Kolben 
ab  and  bringt  die  ganze  Flüssigkeit  verlustlos  und  unter  sorgfältigem 
Nachspülen  in  eine  etwa  750  ccm  fassende  Kochflasche  .1 ,  Fig.  1277 
welche,  demnächst  in  der  angegebenen  Weise  mit  der  etwa  70  cm  langen, 
etwa    1,5  bis  2cm  weiten  Glasröhre  B  verbunden,  zum  Abdestillieren 


^)  Nach  Gunning  kann  man  die  Zersetzung  besohleuDi^en,  wenn  man, 
nach  erfolgter,  etwa  in  15  Minuten  vor  sich  gehender  Auflösung,  15  his  18  g 
Kaliumsulfat  zusetzt.  Sohald  hei  weiterem  Kochen  Farhlosigkeit  eingetreten» 
wird  die  Flüssigkeit  noch  15  Minuten  weiter  erhitzt  und  nach  dem  Erkalten 
verdünnt. 

Frflhling,  Anleitung.  25 
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des  gebildeten  Ammoniaks  dient.  Der  gesamte  Wasserzusatz  darf 
etwa  100  bis  150 ccm  betragen^). 

Als  Vorlage  benutzt  man  einen  Becherkolben  G  Ton  etwa  500  ccm 
Inhalt,  welcher  20  ccm  Normal-Schwefelsäure  und  etwa  50  ccm  Wasser 
erhält  und  yermöge  einer  passenden  Unterlage  so  hoch  gestellt  werden 
kann,  da£s  die  Spitze  der  Ablaufröhre  in  die  Säure  eintaucht. 

Die  den  Kolben  mittels  des  Gummistopfens  schlielsende  Kugel- 
röhre a  mit  dem  inneren  Rohransatz  schützt  yor  etwaigem  Übergehen 
kleiner  Anteile  der  stark  alkalischen  Flüssigkeit,  die  Kugelröhre  h 
sichert  das  Zurücksteigen  der  Normalsäure  bei  Temperaturschwankun- 
gen  im  Destillationskolben. 

Ist  der  Apparat  derart  Yorbereitet,  so  bringt  man  zu  dem  Inhalt 
des  Kolbens  Ä  einige  kleine  Stücke  granuliertes  Zink,  welche  ein 
etwaiges  Stofsen  der  kochenden  Flüssigkeit  demnächst  wirksam  Ter- 
hüten,  giefst  schnell  100 ccm  konzentrierte  Natronlauge  und  25 com 
frisch  bereitete  Schwefelkaliumlösung  hinzu,  verbindet  den  Kolben 
sofort  mit  a  und  B  und  erhitzt,  anfänglich  mäfsig,  sodann  zram  leb- 
haften Kochen. 

Natronlauge  und  Schwefelkaliumlösung  ^)  stellt  man ,  bereits  ab- 
gemessen und  kurz  yor  dem  Eingielsen  gemischt,  so  zur  Hand,  dats 
der  Zusatz  möglichst  schnell,  um  jeden  Verlust  yon  Ammoniak  aus 
dem  Kochkolben  zu  yerhüten,  erfolgen  kann.  Die  Natronlauge  treibt, 
wie  leicht  zu  verstehen,  das  Ammoniak  beim  Kochen  vollständig  aus,  der 
Zusatz  von  Schwefelkalium  dagegen  hat  den  Zweck,  etwa  gebildete 
Quecksilberammoniakverbindungen  zu  zerlegen.  Das  Quecksilber  wird 
als  schwarzes  Schwefelquecksilber  ausgefällt,  das  Ammoniak  in  Frei* 
heit  gesetzt  3). 

In  der  alkalischen  Flüssigkeit  bewirkt  das  Zink  eine  schwache 
WasserstoSgasentwickelung,  welche  ein  ruhiges  Kochen  der  Flüssigkeit 
herbeiführt,  die  bereits  durch  den  Zusatz  der  Natronlauge  sich  stark 
erwärmte. 

Die  Wirkung  des  Schwefelkaliums  kann  man  auch  durch  Zusatz 
einer  kleinen  Menge  gereinigten  Zinkstaubes  erreichen,  welche  man 
unmittelbar  nach  dem  Eingielsen  der  Natronlauge  in  die  Flüssigkeit 
einträgt.  In  diesem  Falle  ist  ein  Zusatz  von  granuliertem  Zink  selbst- 
verständlich überflüssig. 


^)  Beim  Verdünnen  in  dem  Zersetzungskolben  scheiden  sich  bisweilen 
gelbe  Quecksilbersalze  aus.  Dieselben  brauchen  in  keiner  Weise  berück- 
sichtigt zu  werden. 

*)  Deren  Bereitung  siehe  im  Anhange. 

*)  Nach  Neuberg  kann  man  die  Bchwefelkaliumlösung  durch  festes  ft^ 
palvertes,  unterschwefligsaures  Natrium  (Natriumthiosulfat,  Nat8^O,4-5fli0 
ersetzen,  so  dafs  die  häufige  Bereitung  frischer  Lösungen  entbehrlich  wird 
Auch  dieses  Salz  bewirkt  die  Ausfällung  von  Schwefelquecksilber.  (Beitr.  z. 
ehem.  Physiol.  u.  Pathol.  1902,  2,  214.) 
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Man  erwärmt  vorsichtig  und  langsam  znm  Sieden;  die  aus  dem 
Kolben  entweichenden  Dämpfe  erhitzen  auch  die  Flüssigkeit  in  der 
Vorlage  sehr  hald  zum  lebhaften  Kochen.  Eine  Aufnahme  von  Kohlen- 
saure, die  bei  Verwendung  kohlensäurehaltiger  Natronlauge  sich  be- 
merkbar machen  könnte,  ist  dadurch  ausgeschlossen,  während  jede 
Spur  von  Ammoniak  yon  der  Schwefelsäure  gebunden  wird.  Man  hat 
den  Gang  der  Destillation  derart  zu  leiten,  dals  ein  Herausschleudern 
TOD  Flüssigkeit  aus  dem  Kolben  durch  zu  heftiges  Kochen  unter  allen 
Umständen  verhiudert  wird. 

Nach  etwa  einstündigem  Destillieren  kann  man  mit  Sicherheit 
annehmen,  dats  alles  Torhandene  Ammoniak  ausgetrieben  worden  ist; 
man  löst  die  Verbindung  bei  d,  spült  die  Kugelröhre  h  innen  und  aufsen 
in  den  Kolben  C  ab  und  bringt  dessen  Inhalt  nach  dem  Erkalten  in 
demselben  Gefäfse  zur  Titration.  Man  setzt  einige  Tropfen  Lackmus- 
>  tinktur  hinzu  und  titriert  in  bekannter  Weise  mit  Ätzbarytlösung  bis 
zur  blauvioletten  Farbe  *). 

I        Die   verbrauchten   Kubikzentimeter   entsprechen    der  Menge    der 
noch  freien,  nicht  an  Ammoniak  gebundenen  Normalschwefelsäure. 

Beispiel.  1,0  g  Blutmehl  ist,  wie  vorstehend,  mit  Schwefelsäure 
zersetzt  worden.  Die  Vorlage  war  mit  20,0  ccm  Normalschwefelsäure  2) 
beschickt. 

Diese  20,0 ccm  Normalsäure  entsprechen  nach  dem  Ansatz: 

1000  ccm  :  14,04  g  Stickstoff  =  20  ccm  :  x, 
X  =  .0,2808  g  Stickstoff 

and  erforderten  99,9  ccm  einer  titrierten  Ätzbarytlösung  zu  ihrer  völligen 
Neutralisation. 

Nach  dem  Ansatz: 

99,9  ccm  :  0,2808  g  =  1,0  :  x, 
X  =  0,002810  g, 

entspricht  1,0  ccm  jener  Barytlösung  =  0,002810  g  Stickstoff. 

Beim  Zurücktitrieren  sind  49,9  ccm  Barytlösung  gebraucht  worden, 
welche  aUo  49,9  X  6,00281  =  0,14022  g  Stickstoff  anzeigen  würden. 

Da  20,0  ccm  Normalschwefelsäure  =  0,28080  g  Stickstoff, 
50,1    „     ÄtzbarytlösuDg  =  0,14022  „  „ 

entsprechen,  so  bleiben  ==  0,%Ä8^  g  Stickstoff 

0  Bereitung  und  Titerstellung  der  Ätzbarytlösung  ist  im  Anhange  an- 
gegeben. Zur  Aufbewahrung  derselben  mnfs  die  S.  336  beschriebene  Vor- 
richtong  angewendet  werden,  da  die  Flüssigkeit  ohne  dieselbe  sich  durch 
Bildung  von  kohlensaurem  Baryum  infolge  Anziehung  von  Kohlensäure  aus 
<ier  Luft  trübt. 

')  Eine  Normalsäure  enthält  bekanntlich  in  einem  Liter  ein  Äquivalent- 
gewicht der  betr.  Verbindung  in  Grammen ,  also  hier  40,03  g  Schwefelsäure- 
anhydrid, entsprechend  einem  Äquivalent  =  14,04  g  Stickstoff.  (Siehe  auch 
die  Bemerkung  unter  S.  SS5.) 

25* 
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als  Rest,  welcher,  durch  die  Behandlung  mit  konzentrierter  Schwefel- 
säure in  Ammoniak  übergeführt,  in  der  verwendeten  Substanz  enthalten 
gewesen  ist:  ,/40S^ 

1,0  g  :  0,i*e^g  Stickstoff  =  100  :  x, 
X  =  lOiOEr»  oder  abgerundet  \^^  Proz-  Stickstoff. 

B.    BeBtimi^ung  des  GesamtstiokstoffB  (organiBCher  Stickstoff, 

Ammon-  und  Salpeterstickstoff). 

(Verfahren  von  Kjeldahl-Jodlbauer.) 

Die  hier  anzuwendende  Methode  schliefst  sich,  entsprechend  dem, 
was  S.  382  darüber  gesagt,  in  ihrer  Ausführung  eng  an  das  unter  A. 
beschriebene  Verfahren,  nur  tritt  an  die  Stelle  der  dort  benutzten, 
mit  Phosphor  Säureanhydrid  vermischten  reinen  Schwefelsäure  eine 
Mischung  von  Phenolschwefelsäure  und  Phosphorsäureanhydrid. 

Die  abgewogene  Substanz  (1,0  bis  1,5  g)  wird  zunächst  in  einer 
kleinen,  innen  pflasierten  Reibschale  mit  der  zwei-  bis  dreifachen  Menge 
fein  gepulvertem,  gebranntem  Gips  innig  gemengt  und  verrieben;  die 
Mischung  bringt  man  mit  Hilfe  eines  kleinen,  weithalsigen  Trichten 
von  Glas  oder  Neusilber  und  eines  Spatels  oder  eines  breiten  Pinsels 
von  gesponnenem  Glase  verlustlos  in  den  zur  Zersetzung  dienenden 
Kolben  von  schwer  schmelzbarem  Glase,  welchen  man  des  Aufschäumens 
halber  zweckmälsigerweise  grölser  wie  bei  A.,  von  etwa  350  ccm 
Rauminhalt  wählt,  fügt  25  ccm  Phenolschwefelsäure ^)  hinzu  und 
mischt  durch  vorsichtiges  Bewegen,  bis  die  Substanz  im  Kolben  voll- 
ständig durchfeuchtet  und  in  der  Flüssigkeit  gleichmälsig  verteüt  ist 
Nach  etwa  einer  Stunde  bringt  man,  währenddem  der  Kolben  zur  Ab- 
kühlung in  eine  flache,  etwas  kaltes  Wasser  enthaltende  Schale  ein- 
gestellt worden  war,  2  bis  3  g  reinen,  trockenen  Zinkstaub  in  ganz 
kleinen  Anteilen  hinzu«  schwenkt  nach  jedem  Zusatz  um,  läfst  zwei 
kleine  Tropfen  Quecksilber  hineinfallen  und  erhitzt  nach  einiger  Zeit 
den  KolbeninhaJt  vorsichtig  und  allmählich  bis  zum  lebhaften  Kochen. 

Man  benutzt  den  Apparat  Fig.  126,  S.  384,  verschliefst  den  Kolben 
von  Anfang  an  mit  der  dort  erwähnten,  gestielten  Glaskugel  and  dämpft 
zu  starkes  Aufschäumen  durch  etwas  Paraffin. 

Der  gesamte  Stickstoffgehalt  der  verwendeten  Substanz,  ob  in 
Form  organischer  Verbindungen  oder  als  Salpetersäure  oder  Ammoniak 
vorhanden,  geht  durch  die  vorstehende  Behandlung  in  schwefelsaures 
Ammoniak  über;  sobald  Farblosigkeit  der  kochenden  Flüssigkeit  ein- 
getreten, läfst  man  erkalten,  löst  den  Kolbeninhalt,  welcher  gewöhnlich 
zu  einem  harten  Kuchen  erstarrt,  vorsichtig  in  Wasser;  wenn  nötig, 
unter  gelindem  Erwärmen,  und  verfährt  nunmehr  genau  weiter  nach 
den  unter  A.  gegebenen  Vorschriften.    Die  einzige  weitere  Abweichung 

0  Siebe  Anhang. 
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dort  ist  die  durch  die  yermehrte  Anwesenheit  Ton  Metallen  he- 
diugte  Anwendung  einer  konzentrierteren  Schwefelkaliumlösung '). 
Destillation,  Titration    und  Berechnung    erfolgen,  wie   unter  A. 


C.    Bestimmung  des  Stiokstoffs  in  Ammoniaksalzen. 

Man  henutzt  zu  dieser  Bestimmung  denselben  Apparat,  wie  ihn 
die  Fig.  127  zeigt,  und  führt  die  Destillation  auch  genau  in  der  dort 
beschriebenen  Weise  durch. 

Der  dabei  früher  ausschlielslich  verwendeten  Natronlauge  wird 
jetzt  zumeist  Magnesia  (gebrannte  Magnesia)  vorgezogen,  da  gegen 
die  Anwendung  der  ersteren  der  Vorwurf  erhoben  worden  ist,  dals, 
veDn  beim  Abdestillieren  die  Flüssigkeit  zu  sehr  einkocht  und  kon- 
tentriert  wird,  auch  Anteile  des  in  anderer  Form  etwa  vorhandenen 
Stickstoffs  in  Ammoniak  umgesetzt  werden  könnten. 

Die  Auflösung  der  Ammoniaksalze  oder  der  wässerige  Auszug 
der  ammoniakhaltigen  Düngergemische  wird  im  Kolben  Ä  bis  zu  etwa 
150 com  Yoltini  mit  Wasser  verdünnt,  worauf  man  3  bis  4  g  Magnesia 
mfogt,  die  man  trocken  einschüttet  oder  vorher  mit  etwas  Wasser  zu 
,  »Der  dicken  Milch  anrührte  ^). 

I  Zweckmälsigerweise  bringt  man  vorher  einige  Stückchen  aus- 
geglühten Bimsstein  in  den  Destillationskolben,  wodurch  das  Kochen 
der  Flüssigkeit  glatter  vor  sich  geht. 

Das  bei  Anwendung  von  Magnesia  leicht  sich  zeigende  Schäumen 
verbätet  man  durch  Zusatz  einer  kleinen  Menge  Paraffin. 

Man  bemilst  die  Menge  der  ammoniakhaltigen  Flüssigkeit  derart, 
dab  etwa  1,0  g  Ammoniaksalz  darin  enthalten  ist,  und  schlägt  20,0  ccm 
Kormal -Schwefelsäure  vor. 

Die  Titration  des  Destillates  und  die  Berechnung  erfolgt  wie  oben. 

D.   Bestimmung  des  Stickstoffs  in  Salpetersäuresalzen. 

fi)   Bestimmung   durch   Messung   des   abgeschiedenen    Stick- 
stoffoxydgases. 

Die  oben  bezüglich  ihrer  wissenschaftlichen  Grundlagen  erläuterte 
Methode  von  Schlösing-Grandeau  zur  Bestimmung  des  Stickstoffs 
lö  Salpeter  und  salpetersäurehaltigen  Düngergemischen  führt  man  mit 
umatehendem  Apparat,  Fig.  128,  in  folgender  Weise  aus: 

In  das  auf  einer  passend  ausgeschnittenen  Asbestplatte  befindliche 


')  Siehe  Anhang. 

*)  1,0  g  flohwefelsaures  Ammon  bedarf  zu  seiner  Zersetzung  rund  0,3  g 


Magnesia  und  0,6  g  Ätznatron. 
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EntwickeluDgskölbchen  A  Yon  etwa  300  ccm  Inhalt  bringt  man  50ccz 
fiisenchlorürlösang,  sowie  zur  Erzielung  glatten  Kochens  eini^ 
Stückchen  ausgeglühten  Bimssteins,  setzt  den  Verschlulsstopfen,  welclie 
die  Trichterröhre  a  und  die  zweimal  gebogene  Röhre  c  träg^,  fest  ei 
und  vereinigt  c  und  c*  durch  den  Gummischlauch  5.  Die  Röhre  c  trii 
durch  den  Ansatz  e  und  den  darin  befindlichen  dreifach  durchbohrte 
Stopfen  in  die  Glaswanne  und  trägt  vermittelst  eines  kurzen,  aber  sei: 
starkwandigen  und  dadurch  federnden  Gummischlauch s  d  ein  am  Knc 
aufwärts  gebogenes  Röhrchen,  durch  welches  das  demnächst  im  Ko 
ben  A  entwickelte  Gas  austritt. 

Die  beiden   anderen    Bohrungen   des  Stopfens  im  Ansatz  e  vej 
mittein  einerseits  den  Zutritt  frischen  Wassers  in  die  Wanne,  welche 


Fig.  128. 


«i 


durch  das  längere,  am  Boden  der  Wanne  ausmündende  Rohr  zuflielst^ 
andererseits  die  Entfernung  des  durch  die  abkochende  Salzsäure  stark 
sauer  gewordenen  Wassers,  welches  durch  das  kurze,  aufwärts  gerichtet« 
Rohr  abzieht. 

Die  Länge  des  letzteren  bestimmt  zugleich  die  Höhe  des  Wasser- 
standes in  der  Wanne,  welches  3  bis  4  cm  über  der  Mündung  des  Gas- 
leitungsrohres cc  stehen  muls. 

Während  der  Apparat  in  Tätigkeit  ist,  läfst  man  die 
Wanne  unausgesetzt  mit  frischem  Wasser  durchströmen. 

Zum  demnächstigen  Auffangen  des  Stickst oSoxydgases  dienei 
gewöhnliche,  unten  offene  Mefsröhren,  welche  laufende  Nummern  und 
eine  Teilung  tragen ,  welche  von  0  bis  100  ccm  geht  und  noch  h&lb^ 
Kubikzentimeter  ablesen  läfst.     Unterhalb  des   100 -Punktes   sind  diel 
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fiohren  noch  um  etwa  20  ccm  Rauminhalt,  aber  ohne  Einteilung  ver- 
ingeri  Man  füllt  die  benötigten  Bohren  mit  kaltem,  vorher  auB- 
fekochtem  (luftfreien)  Wasser  und  stellt  sie,  mit  dem  offenen  Ende 
Bach  oben,  in  den  wassergefüllten  Zylinder  B. 

Ist  der  Apparat  derart  zusammengefügt  und  vorbereitet,  so  bringt 
man  mittels  einer  Pipette  25  com  Salzsäure  in  den  Trichter  a,  öffnet 
lieii  daran  befindlichen ,  gut  eingefetteten  Glashahn ,  lälst  die  Säure  in 
den  Kolben  treten  und  schliefst  den  Hahn,  wenn  noch  ein  ganz 
geringer  Anteil  Säure  im  Trichter  befindlich,  so  dals  die 
Durchbohrung  des  Hahnstopfens  sowohl,  wie  die  Trichter- 
röhre selbst,  deren  sehr  fein  ausgezogene  Spitze  in  die  Flüssigkeit 
^  Kolbens  A  eintauchen  soll,  vollständig  mit  Salzsäure  gefüllt  bleiben. 
Iq  gleicher  Weise  fügt  man  noch  25  ccm  Salzsäure  hinzu  und  bringt 
dann  den  Eolbeninhalt  langsam  zum  Kochen. 

Die  Dämpfe  der  siedenden  Flüssigkeit  treiben  zunächst  die  noch 
im  Kolben  befindliche  atmosphärische  Luft  aus;  sobald  aus  dem  in 
itT  Glaswanne  ausmündenden  Rohre  c  c*  keine  Luftblasen  mehr  ent- 
Teichen,  die  austretenden  Salzsäuredämpfe  vielmehr  mit  einem  ge- 
vissen  Greräusch  durch  das  Wasser  vollständig  verdichtet  und  gelöst 
Verden,  schliefst  man  eine  der  oben  erwähnten,  gefüllten  Meisröhren 
niit  dem  Daumen  der  rechten  Hand,  führt  sie  in  die  Wanne,  öffnet 
onter  dem  Wasserspiegel  und  stellt  die  Röhre,  welche  keine  Luft- 
blase enthalten  darf,  mittels  der  an  der  Wanne  befindlichen  Klemme, 
wie  in  der  Figur  angegeben ,  über  die  Austrittsöffnung  der  Röhre  c  d 
lest  (Die  Gummiverbindung  d  sichert,  da  sie  ein  geringes  Abwärts- 
^cken  der  Röhre  cd  gestattet,  vor  dem  Zerbrechen  derselben  auch 
oei  nicht  ganz  vorsichtiger  Arbeit.) 

Mittels  einer  Pipette  bringt  man  nun  die  zu  untersuchende  salpeter- 
Äureh&ltige  Flüssigkeit  in  den  Trichter  a,  vergröfsert  den  unter  dem 
Kolben  stehenden  Brenner,  so  dals  der  Kolbeninhalt  unausgesetzt  in 
starkem  Kochen  bleiben  muls,  läfst  die  Salpeterlösung  durch  sehr  vor- 
sichtiges öffnen  des  Glashahns  ganz  langsam  in  den  Kolben  eintreten 
^d  vermeidet,  in  gleicher  Weise,  wie  oben  bei  dem  Zusatz  der  Salz- 
Bänre  angegeben,  dals  auch  nur  die  geringste  Menge  Luft  in 
^las  Hahnrohr  gelangt.  Man  spült  die  der  Trichterröhre  an- 
^Dgenden  Flüssigkeitsreste  zwei-  oder  dreimal  mit  je  10  ccm  Salz- 
^ure  nach  und  läfst  mit  steter  Vorsicht  auch  diese  zu  dem  Kolben- 
»ßto  einüielsen. 

Ue  Aufstellung  des  Apparates  muls  eine  derartige  sein ,  dals  die 
'lamme  und  der  Kolben  vor  Zugluft  und  plötzlicher  Abkühlung  ge- 
sichert sind ,  der  Kolbeninhalt  darf  nie  aus  dem  Kochen  kommen ,  der 
Ansatz  der  erwähnten  Flüssigkeiten  nur  sehr  langsam  vor  sich  gehen;  — 
anderenfalls  steigt  das  Wasser  aus  der  Wanne  sehr  leicht  in  den 
wölben  zurück  und  vereitelt  die  ganze  Arbeit!  — 

Unmittelbar  nach  dem  Einflielsen  der  salpetersäurehaltigen  Lösung 
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findet  die  obengedachte  Zersetzung  statt  (S.  383),  die  Salpetersänre 
wird  zu  StickstoSoxyd  reduziert,  welches  sich  zunftchst,  unter  Schwär- 
zung der  Flüssigkeit,  in  derselben  löst,  durch  das  Kochen  aber  aus- 
getrieben wird  und  in  farblosen,  lebhaft  sich  folgenden  Gasblasen  in 
der  Mefsröhre  aufsteigt.  Nach  10  bis  12  Minuten  ist,  während  der 
Eolbeninhalt  sich  wieder  heller  färbt,  die  Austreibung  des  entstandenen 
Gases  beendet;  sobald  keine  Gasblase  mehr  aufsteigt  und  die  nach- 
strömenden Salzsäuredämpfe  wieder  YoUständig  Yerdichtet  werden,  löst 
man  die  Mefsröhr«  aus  der  Klemme,  verschliefst  sie  unter  Wasser  mit 
dem  Daumen  und  übertragt  sie  in  den  bis  obenhin  gefüllten  Zylinder  £. 
Nachdem  man  hier  die  Öffnung  der  Meisröhre  unter  Wasser  frei  gegeben, 
läCst  man  sie  bis  auf  weiteres  einsinken  und  ihren  Inhalt  die  Tempe- 
ratur des  umgebenden  Wassers  annehmen.  (Ein  Überfliefsen  von  B 
kann  durch  Ablassen  yon  Wasser  durch  den  seitlichen,  mit  Quetschhabn 
Tersehenen  Ansatz  vermieden  werden.) 

Sofort  nach  der  Entfernung  der  Mefsröhre  setzt  man  eine  zweite 
Meisröhre  an  ihre  Stelle  und  wiederholt,  ohne  dals  der  Kolbeninhalt 
auch  nur  einen  Augenblick  aus  dem  Kochen  kommt,  die  Bestimmnng 
genau  in  gleicher  Weise. 

Die  zuerst  abgemessene  Menge  Eisenchlorürlösung  reicht  für  l(i 
bis  12  Einzelanalysen  aus.  Nach  Beendigung  der  gesamten  Unt<er 
suchung  öffnet  man  den  Glashahn  der  Trichterröhre  und  entfernt  die 
Flamme. 

Die  Menge  des  entwickelten ,  in  den  verschiedenen  Melpröhren 
enthaltenen  Stickstoff oxydgases  kann  nun  au  der  Teilung  der  Röhreo 
abgelesen  werden,  und  zwar  vergleicht  man  die  dabei  sich  ergebenden 
Zahlen  mit  derjenigen  Menge  Stickstoffoxydgas ,  welche  auf  genaa 
dieselbe  Weise  und  unter  genau  denselben  Umständen  aus  einer 
bestimmten  GewichtsgrÖlse  chemisch  reinen  und  wasserfreien 
Salpeters  von  der  gleichen  Zusammensetzung  gewonnen  wird.  Man 
vermeidet  durch  dieses  einfache  Verfahren  die  bei  der  Messung  von 
Gasen  sonst  erforderliche,  umständliche  Berücksichtigung  der  Tempe- 
ratur und  des  Luftdrucks,  sowie  diejenigen  Fehlerquellen,  welche  durch 
die  Löslichkeit  des  Stickstoffoxydgases  im  Wasser  und  seine  Oxydier- 
barkeit durch  das  im  Wasser  gelöste  Sauerstoffgas  sich  einstelleo 
mülsten,  da  alle  diese  Verhältnisse  auch  bei  der  Kontrollbestimmun^ 
mit  reinem  Salpeter  in  ganz  gleicher  Weise  sich  geltend  machen. 

Man  benutzt  zu  diesem  Zwecke  eine  sogen.  „Normal -Salpeter- 
lösung'' von  derart  bemessenem  Gehalt,  dals  5,0  ccm  derselben,  je  nach 
Temperatur  und  Luftdruck,  etwa  90  bis  98  ccm  Stickstoffoxydgas  liefern, 
und  wählt  die  Konzentration  der  zu  untersuchenden  Flüssigkeiten 
dementsprechend  so,  dals  auch  5,0 ccm,  höchstens  10,0 ccm  derselben 
annähernd  die  oben  angegebene  Gasmenge  entwickeln  müssen. 

Bei  jeder  Analyse  zersetzt  man  zunächst  5,0 ccm  Normal- 
ldsung(Röhre  l),  lälst  dann  mindestens  zweimal  die  Zersetzun. 
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der  zu  antersnchenden  Substanz  folgen  (Bohre  2  und  3)  und 
macht  schliefslich  noch  eine  Eontrollbestimmung  mit  5,0 com 
5ormallösung  (Röhre  4).  Bei  mehreren  gleichzeitig  auszuführenden 
I  Analysen  sind  selbstverständlich  die  Anfangs-  und  Schlulsbestimmungen 
imit  der  Normallösung  allseitig  malsgebend. 

Sobald  man  annehmen  darf,  dals  der  Inhalt  aller  Bohren  im  Zylin- 
der B  gleiche  Temperatur  angenommen  hat,  etwa  nach  einstAndigem 
I  Stehen,  liest  man  die  erhaltenen  Gasmengen  ab,  indem  man,  um  Druck- 
umterschiede  auszugleichen,  die  betreffende  Bohre  so  weit  aus  dem 
Wasser  hebt,  dals  innen  und  aulsen  das  Wasser  gleich  hoch  steht. 
Ein  Anfassen  der  Bohren  mit  der  vollen  Hand  ist  wegen  der  dabei  ein- 
tret«nden  Erwärmung  des  eingeschlossenen  Gases  zu  vermeiden;  man 
nimmt  zweckmäfsig  einen  Halter  aus  Holz,  aus  einem  Lederstreifen 
oder  zusammengelegtem  Papier. 

Beispiel.  Die  bei  der  Untersuchung  von  Natron-  oder  Chili- 
nlpeter  und  der  damit  hergestellten  DüDgergemische  zu  benutzende 
eNorinal-Salpeterlösung^  enthält,  wie  im  Anhange  angegeben, 
€6,0 g  reines,  trockenes,  salpetersaures  Natrium  in  1000  ccm  (oder 
33,0  g  in  500  ccm).  Je  5,0  ccm  dieser  Lösung  entwickeln  annähernd 
100  ccm  Stickstoffoxydgas. 

Man  hat  deshalb  in  Anlehnung  hieran,  zur  tunlichsten  Einhaltung 
gleichartiger  Verhältnisse,  von  dem  meist  ziemlich  reinen  Ghilisalpeter 
des  Handels  ebenfalls  66,0g  abzuwägen  und  zu  1000  ccm  zu  lösen 
(oder  33,0  g  zu  500  ccm).  Zur  Zersetzung  im  Apparate  sind  auch  dann 
jedeamal  5,0  ccm  Lösung  zu  verwenden. 

Die  Ablesung  ergab: 

Rohre  1  (Normallösung) 96,5  ccm  Stickstoff  oxydgas, 

Röhre  2  (Chilisalpeter) 93,6    „  „ 

Röhre  3  (desgl.) 93,4    „ 

Röhre  4  (Normallösung) 96,5    „  „ 

Das  untersuchte   Muster   Chilisalpeter  gab  im  Mittel  beider 

Bestimmungen  also  93,5  ccm  Gas,  die  Normallösung,  welche  chemisch 

reines,  also  100-prozentiges  Nitrat  enthielt,  beide  Male  übereinstimmend 

96,5 com  Gas.     Man  hat  deshalb  nur  anzusetzen: 

96,5  :  100  =  93,5  :  x 

^nd findet  den  Gehalt  an  reinem  Natronsalpeter  in  dem  untersuchten 

Muster,  mithin :  ^^  «^  ^ 

X  =  96,89  Proz. 

Salpetersaures  Natrium  schliefst  16,500  Proz.  Stickstoff  ein,  will 
man  daher  die  Berechnung  auf  Stickstoff-,  nicht  auf  Salpetergehalt 
Ausführen,  so  würde  man  anzusetzen  haben: 

96,5  :  16,500  =  93,5  :  x, 
^d  demnach 

X  =  16,99  Froz.  Stickstoff  finden. 
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(Von  einem  Düngergemisch,  welches  beispielsweise  50  Proz.  Chili- 
Salpeter  enthält,  würden  bei  Herstellung  der  Lösung  ebenfaUs  66,0g 
zu  1000  ccm  Flüssigkeit,  zur  Zersetzung  im  Apparat  aber  jedesmal 
10,0  com  desselben  zu  nehmen  sein.) 

b)  Bestimmung  durch  Reduktion  der  Salpetersäure  und 
Destillation  des  entstandenen  Ammoniaks. 

Den  zu  dieser  Bestimmung,  deren  wissenschaftliche  Grundlage 
auf  S.  383  auseinandergesetzt  worden  ist,  dienenden  Apparat  zeig^ 
Fig.  129. 

Der  Kolben  C  erhält  die  abgemessene  Menge  Normals&ure,  de« 
Kolben  Ä  die  Salpeterlösung,  die  erforderliche  Menge  Natronlauge  uD(j 
etwas  metallisches  Aluminium. 


Fig.  129. 


Die  Reaktion  vollzieht  sich  dann  in  der  oben  angegebenen  Weise, 
das  entstandene  Ammoniak  wird,  genau  wie  S.  385  beschrieben,  be- 
stimmt. 

U.    Bestimmung  der  Phosphorsäure. 

Die  in  der  Natur  weit  verbreitete  Phosphorsäure  stammt  ursprüng- 
lich aus  dem  Zerfall  des  Apatits  her,  des  ältesten  phosphorsäurehaltigen 
Gresteins,  eines  festen,  zum  grölsten  Teil  aus  phosphorsaurem  Calcium 
bestehenden  Minerals. 

In  derselben  chemischen  Form,  mit  Calcium  zu  dreibasiscb- 
phosphorsaurem  Calcium  vereinigt,  findet  sie  sich  in  den  späteren 
Formationen,  in  den   sogen.  Phosphoriten,  in  den  Koprolithen,  dem; 
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Bakergaano  und  ähnlichen  Stoffen.  Sie  ist  in  der  Asche  der  Pflanzen 
enthalten  nnd  bildet  den  Hauptbestandteil  der  tierischen  Knochen. 

Diese  Calciumyerbindung  ist  in  Wasser  unlöslich  und  kann  dem- 
oach,  dem  Boden  einverleibt,  der  Pflanze  nur  in  dem  Matse  nutzbar 
Verden,  als  sie  durch  atmosphärische  und  andere  Einflüsse  eine  sehr 
langsame  Zersetzung  erleidet,  welche  lösliche  und  somit  assimilierbare 
Produkte  liefert. 

Man  nennt  die  Phosphorsäure  in  jenem  Zustande  die  „unlös- 
liche^, und  bezeichnet  im  Gegensatz  dazu  als  ^^wasserlösliohe^  die- 
jenige Phosphorsäure,  welche  in  Form  von  einbasisch-  oder  saurem 
phosphorsauren  Calcium  und  zwar  durch  Behandlung  der  drei- 
bisischen,  unlöslichen  Verbindung  mit  starken  Säuren,  zumeist  mit 
Schwefelsäure,  erhalten  wird. 

Diese  Behandlung  heilst  „Auf schliefsen**  und  die  derartig  „auf- 
geschlossenen Phosphate^  oder  „Superphosphate",  die  aus  der 
in  Wasser  unlöslichen  in  die  lösliche  Form  übergeführten  Phosphor- 
lanreverbindungen  sind  für  die  Landwirtschaft  von  gröfster  Bedeutung. 

Sie  werden  nach  Malsgabe  ihres  Prozentgehaltes  an  löslichem, 
saurem  phosphorsauren  Calcium,  oder  der  daraus  berechneten  Menge 
Phosphorsäureanhydrid  geschätzt,  während  für  Rohmaterialien  natür- 
lich der  Gehalt  an  unlöslicher  Phosphorsäure  wertbestimmend  ist. 

Ein  vielfach  angewandter  Phosphorsäuredünger  ist  die  sogen. 
Thomasschlacke,  oder  das  Thomasmehl,  ein  bei  der  Stahlfabrikation 
mid  gleichzeitiger  Entphosphorung  des  Roheisens  in  grolser  Menge 
entfallendes  Nebenprodukt  der  Eisenhüttenwerke  ^).  Man  nimmt  an, 
dals  die  Phosphorsäure  in  der  Thomasschlacke  zum  grölsten  Teile  in 
emem  mit  Kalk  gleichsam  übersättigten  Zustande  als  ein  leicht  zer- 
Betzliches  vierbasisches  Calciumphosphat  vorhanden  sei.  Sie  enthält 
neben  dieser  Ealkverbindung  wechselnde  Mengen  von  Ätzkalk,  Silikate, 
Bsen-,  Mangan-  und  Schwefel  Verbindungen. 

Die  Phosphorsäure  in  der  Thomasschlacke  ist  im  Wasser  unlös- 
lich, der  an  Kalk  gebundene  Anteil  kommt  im  Boden  erst  durch  die 
Einwirkung  der  Feuchtigkeit,  der  Kohlensäure  und  anderer  Faktoren 
znr  Ausnutzung  durch  die  Pflanze ,  und  zwar  um  so  mehr  und  um  so 
schneller,  je  feiner  zerteilt  die  Schlacke  zur  Anwendung  gelangt.  Sie 
wird  deshalb  in  feinstgemahlenem  Zustande  in  den  Handel  gebracht. 
Ihre  Analyse  erfolgt  nach  besonders  vereinbarter  Methode  (s.  weiter 
unten). 

Dem  Vorstehenden  entsprechend  sind  für  die  Bewertung  der  er- 
wähnten Stoffe  quantitative  Bestimmungen  der  löslichen  und  der  unlös- 
lichen Phosphorsäure  auszuführen. 

Die  Bestimmung  der  letzteren  erfordert  immer  ihre  vor- 
hergehende Überführung  in  die  lösliche  Form. 

*)  Die  Thomasschlacke  führt  ihren  Namen  von  Thomas,  dem  Erfinder 
dieses  Entphosphorangsprozesses. 
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Bei  Substanzen,  welche,  neben  löslicher  Phosphorsäure  auch  noch 
unlösliche  enthalten,  bestimmt  man  in  einem  besonderen  Teile  die  in 
löslichem  Zustande  vorhandene  für  sich,  schlielst  in  einem  anderen 
Teile  durch  Erhitzen  mit  einer  Säure  das  unlöslich  gebliebene  Phosphat 
völlig  auf  und  ermittelt  die  nunmehrige  Gresamtmenge  der  löslichen 
Phosphorsäure.  Aus  dem  Unterschiede  zwischen  beiden  Angaben  ergibt 
sich  dann  die  Menge  der  in  unlöslicher  Form  vorhanden  gewesenen 
Phosphorsäure. 

Aus  den  zur  Untersuchung  gelangenden  Stoffen  stellt  man  ent- 
weder durch  einfaches  Ausziehen  mit  kaltem  Wasser  oder  nach  vor- 
hergegangenem AufschlieCsen  mit  Salpetersäure,  Schwefelsäure  oder 
Zitronensäure  (bei  Thomasmehl)  eine  die  Phosphorsäure  enthaltende 
Lösung  von  geeigneter  Konzentration  her.  Die  auf  die  eine  oder  andere 
Weise  erhaltene  Flüssigkeit  wird  filtriert  und  ein  Teil  des  klaren 
Filtrats  zur  Ermittelung  der  Phosphorsäure  benutzt.  Es  wird  dieselbe 
fast  immer  gewichtsanalytisch  bestimmt,  jedoch  kann  man  für  gewisse 
Zwecke  bei  eisen-  und  tonerdefreien  Lösungen,  und  wenn  es  sich  nm 
aohnell  auszuführende  Betriebsanalysen,  um  eine  ungefähre  Kontrolle. 
nicht  aber  um  völlige  Genauigkeit  handelt,  auch  eine  matsanalytische 
Methode  anwenden.  Zur  Entscheidung,  ob  letztere  Methode  zulässig, 
prüft  man  das  Filtrat  mittels  einer  Lösung  von  essigsaurem  Natrinm 
(s.  im  Anhange).  Entsteht  nach  genttgendem  Zusatz  derselben  eine 
Trübung  (von  phosphorsaurem  Eisen  und  phosphorsaurer  Tonerde), 
so  ist  die  gewichtsanalytische  Methode  geboten,  bleibt  die  Flüssigkeit 
klar,  so  ist  die  Titriermethode  anwendbar. 

A.    Gewichtsanalytische  Methode. 

Man  bestimmt  die  Phosphorsäure  gewichtsanalytisch  als  phos- 
phorsaures Ammonium  magnesium  durch  Ausfällung  mittels  einer 
Lösung  von  Chlormagnesium  in  Gegenwart  von  Ammoniak  und  Chlor- 
ammonium, und  zwar  entweder  durch  direkte  Fällung  mit  dieser 
„ Magnesiamischung ^,  indem  man  durch  einen  vorhergehenden  Zu- 
satz von  Zitronensäure  und  Ammoniak  zu  der  phosphorsäurehaltigen 
Flüssigkeit  ein  gleichzeitiges  Ausfallen  von  Kalk,  Eisenoxyd,  Tonerde 
und  anderen  Basen  verhindert,  oder  indem  man  der  Überführung  der 
Phosphorsäure  in  jene  Form  eine  Fällung  als  phosphormolybdänsaures 
Ammonium  vorausgehen  lälst.  Mau  unterscheidet  danach  eine  „Zitrat- 
methode"  und  eine  „Molybdänmethode".  Der  bei  beiden  Methoden 
schlief  slich  erhaltene  Niederschlag  von  phosphorsaurem  Ammonium - 
magnesium  wird  auf  einem  Filter  gesammelt  und,  da  er  in  Wasser  etvs? 
löslich  ist,  mit  einer  verdünnten  Ammoniakflüssigkeit  (ein  Raumteil 
Ammoniak  zu  drei  gleichen  Teilen  Wasser)  so  lange  ausgewaschen,  bif ! 
eine  mit  Salpetersäure  angesäuerte  Probe  des  Filtrats  sich  auf  Zosat: 
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TOD  Silberlösung  kaum  noch  trübt,  sodann  im  Trockenschrank  ober- 
Bäcfalich  getrocknet,  samt  dem  vorsichtig  zusammengelegten  Filter  in 
einen  gewogenen  Tiegel  gebracht,  .und  zuerst  sehr  gelinde,  dann  bei 
schief  gelegtem  Tiegel  stark  gegläht,  bis  der  Tiegelinhalt  völlig  weils 
geworden.  Schlielslich  glüht  man  fünf  Minuten  im  Gebläse,  läTst  im 
Exsikkator  erkalten  und  wägt. 

Beim  Glühen  entweicht  Ammoniak  und  Wasser^),  und  es  bleibt 
pyrophosphorsaures  Magnesium  zurück,  dessen  Betrag,  mit  dem 
Faktor  0,6376  multipliziert,  die  Menge  des  in  dem  verwendeten  Quan- 
tum enthaltenen  Phosphorsäureanhydrids  (P^O^)  ergibt. 


a)   Zitratmethode. 

Zu  50  ccm  der  phosphorsäurehaltigen  Lösung  —  0,5  bis  0,1  g  P3O5 
enthaltend  — ,  welche  aufs  genaueste  mittels  einer  Pipette  in  ein  Becher- 
glas oder  einen  Erlenmey er- Kolben  abgemessen  worden  sind,  fügt 
man  50  ccm  bezw.  100  ccm  der  nach  Angabe  des  Anhangs  bereiteten 
ammoniakalischen  Lösung  von  zitronensaurem  Ammon^). 

Die  dabei  sich  erwärmende  Flüssigkeit  wird  durch  Einstellen  des 
Gefätses  in  kaltes  Wasser  schnell  abgekühlt  und  dann  ohne  Verzug  — 
andernfalls  scheidet  sich  leicht  phosphorsaurer  Kalk  aus  —  mit  25  ccm 
Magnesiamischung  unter  gleichzeitigem,  fortwährendem  Umrühren  ver- 
setzt. Alle  Phosphorsäure  fällt  alsdann  in  Form  eines  weilsen,  kristal- 
linischen Niederschlages   von  phosphorsaurem  Ammonmagnesium   aus. 

Steht  eine  mechanische  Rührvorrichtung  zur  Verfügung,  so  genügt 
ein  halbstündiges  ununterbrochenes  Bewegen  der  Flüssigkeit,  um  voll- 
ständige Abscheidung  des  Niederschlags  herbeizuführen,  andernfalls 
rührt  man  einige  Minuten  mittels  eines  Glasstabes  und  lätst  das  be- 
deckte Gefäts  10  bis  12  Stunden  stehen,  bis  man  die  Filtration  vor- 
nimmt. Diese  selbst  und  die  weitere  Behandlung  des  Niederschlags 
erfolgt  wie  oben  angegeben. 

b)  Molybdänmethode. 

Die  zur  Analyse  abgemessene,  phosphorsäurehaltige  Flüssigkeit, 
25  bis  100  ccm  (etwa  0,1  bis  höchstens  0,2  g  Phosphorsäure  enthaltend), 
rersetzt  man,  wenn  sie  nicht  schon  salpetersauer  ist,  erst  mit  Ammo- 
liak,  dann  mit  Salpetersäure  bis  zur  stark  sauren  Beaktion  und  fügt 


M  2(MgNH,P0,)  =  2NHa  +  H,0  +  Mg.P.O^. 

*)  Die  bei  diesem  Zusatz  anfänglich  sich  trübende  Flüssigkeit  wird 
;egen  Schlufs  desselben  wieder  vollständig  klar,  nur  in  seltenen  Fällen  ist  es 
lotwendig,  durcli  einen  kleinen  weiteren  Zusatz  von  Zitratlösung  (bis  25  ccm), 
ie  entstandene  Trübung  zum  völligen  Schwinden  zu  bringen.  (Märcker^ 
Versuchsstation  Halle  a.  8.*) 


398  Künstliche  Düngemittel. 

100  bis  150  ccm  einer  nach  Vorschrift  bereiteten  Salpetersäuren  Lösung 
von  molybdänsaurem .  Ammon  (Molybdänlösung)  hinzu,  wodurch  alle 
Phosphorsäure  in  Form  eines  schweren,  gelben  Niederschlags  von 
phosphormolybdänsaurem  Ammon  gefällt  wird  i).  Man  erwärmt  das 
Gemisch  im  Wasserbade  bei  70  bis  80^^  G.  eine  halbe  Stunde  lang,  lälst 
völlig  absitzen  und  prüft  dann  die  klar  über  dem  Niederschlage  stehende 
Flüssigkeit,  ob  die  Fällung  vollständig  erreicht  ist. 

Zu  dem  Ende  nimmt  man  mittels  einer  Pipette  einen  geringen 
Anteil,  1  bis  2  ccm,  heraus,  versetzt  denselben  im  Reagenzrohrchen  mit 
dem  gleichen  Volumen  Molybdänlösung  und  erwärmt  gelinde. 

Entsteht  eine  gelbe  Fällung,  so  war  der  ursprüngliche  Zusatz  von 
Molybdänlösung  nicht  genügend  gewesen,  man  gieCst  die  Probe  ver- 
lustlos zurück,  spült  Reagenzrohr  und  Pipette  sorgfältig  nach,  fügt  nocli 
25  bis  30  ccm  Molybdänlösung  hinzu,  erwärmt  abermals  eine  halbe 
Stunde  lang,  lälst  absitzen  und  prüft  aufs  neue. 

Bleibt  die  Probe  beim  Erwärmen  klar,  so  filtriert  man  die  gesamte 
Flüssigkeit  nach  dem  Erkalten  durcb  ein  kleines,  glattes  Filter  und 
wäscht  dieses  samt  dem  Niederschlage  mit  einer  verdünnten  Molybdän- 
(oder  Ammonnitrat-)  Lösung  wiederholt  aus.  Man  hat  dabei  nicht  nötig, 
das  Glas,  in  dem  die  Fällung  vorgenommen  wurde,  sorgfältig  von  dem 
Niederschlage  zu  reinigen,  sondern  man  lälst  die  letzten  Anteile  des- 
selben darin,  setzt  demnächst  das  ausgewaschene  Filter  mit  dem 
Niederschlage  darüber  und  löst  denselben  durch  Aufgielsen  von  wenig 
Ammoniak  und  heitsem  Wasser  vollständig  auf.  Nach  sorgfältigem 
Auswaschen  des  Filters  mit  heilsem  Wasser  fügt  man  Salzsäure  zu  dem 
Filtrat,  bis  der  neu  entstehende,  gelbe  Niederschlag  sich  nur  langsam 
und  nicht  augenblicklich  wieder  auflöst,  kühlt  sodann  die  Flüssigkeit 
durch  Einstellen  des  Glases  in  kaltes  Wasser  auf  Zimmertemperatur  ab 
und  fällt  durch  Hinzufügung  von  Magnesiamischung  die  Phospborsäure 
als  phosphorsaures  Ammoniummagnesium  aus.  Von  dieser  nach  Vor- 
schrift (s.  Anhang)  bereiteten  Magnesiamischung  verwendet  man  anf 
je  0,1g  Phosphorsäure  10 ccm,  welche  ganz  langsam  und  unter  Um- 
rühren mittels  der  Pipette  eingetröpfelt  werden  2).  Nach  der  Fällung 
fügt  man  Vs  Volum  Ammoniakflüssigkeit  hinzu,  mischt  tüchtig  mit 
dem  Glasstabe,  lälst  die  Flüssigkeit  zwei  bis  drei  Stunden  stehen  uDd 
filtriert  durch  ein  Filter  von  bekanntem  Aschegehalt.  Die  Filtration 
und  die  weitere  Behandlung  des  Niederschlags  erfolgt  nach  obenstehen- 
der  Vorschrift 


^)  Setzt  man  zu  der  abgemessenen  PhonphatlÖsung  so  viel  Ammonnitnt, 
dafs  die  Flüssigkeit  etwa  15  Proz.  desselben  enthält,  so  genagt  die  Hälfte 
der  sonst  erforderlichen  Molybdänlösung.  Die  Ausfällung  der  Phoophorsacn? 
erfolgt  schneller  und  mit  derselben  Genauigkeit. 

*)  Peitzsch,  Kühn  und  Wagner,  Fresenius*  Zeitschrift  19,  444. 
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B,  MaTsanalytische  oder  Uranmethode. 

Es  gründet  sich,  dieses  von  Stohmann  eingeführte  Verfahren 
darauf,  dals  die  Phosphors&nre ,  beim  Znsammentreffen  mit  salpeter- 
aurem  oder  essigsaurem  Uran,  in  Flüssigkeiten,  welche  keine  andere 
inie  Sänre  als  Essigsäure  enthalten,  in  Form  einer  in  Wasser  und 
Esagsäure  unlöslichen  Verbindung,  als  phosphorsaures  Uran  (UOsH,  PO4), 
in  Gegenwart  von  Ammonsalzen  als  phosphorsaures  Ammon-Uran  voll- 
rtindig  ausgeschieden  wird. 

Die  beendigte  Fällung  wird  durch  den  Zusatz  einer  Lösung  von 
gelbem  Blutlaugensalz  (Ealiumferrocyanür)  erkennbar  gemacht,  welche 
den  entstandenen  gelben  Niederschlag  nicht  verändert ,  dagegen  den 
geringsten  ÜberschuTs  von  Uranlösung  durch  Entstehung  einer  rot- 
iirannen  Färbung  (Uranylferrocyanid)  anzeigt. 

Die  zu  der  Methode  erforderlichen  Flüssigkeiten  sind  eine  titrierte 
I'ösnng  von  essigsaurem  oder  salpetersaurem  Uran  und  eine  Lösung 
Ton  essigsaurem  Natrium.  Zur  Titerstellung  der  Uranlösung  bedarf 
man  aniserdem  einer  Lösung  von  saurem,  phosphorsaurem  Calcium. 

Die  Herstellung  der  genannten  Flüssigkeiten  findet  sich  im  An- 
^nge,  die  Titerstellung  der  Uranlösung  dagegen  ist  aus  Zweckmäfsig- 
kdtagründen  hier  yorangestellt. 

Beispielsweise  sei  in  50,0  ccm  der  eben  erwähnten  Lösung  von 
ttorem,  phosphorsaurem  Calcium  im  Mittel  von  vier  gut  stimmenden 
Analysen  0,1050  g  Phosphorsäure  gefunden,  so  enthält  demnach  1,0  ccm 
dieser  Lösung  =  0,00210  g  Phosphorsäure. 

Diese  Flüssigkeit  benutzt  man  in  folgender  Weise  zur  Titer- 
Stellung  der  Uranlösung.  50,0  ccm  Phosphatlösung  werden  in  einem 
Eochkolben  von  etwa  250  ccm  Rauminhalt  mit  10  ccm  der  essigsauren 
^atrinmlösung  versetzt.  Man  lätst  darauf  aus  einer  in  Viq  ccm  ge- 
seilten Quetschhahnbürette  von  der  Uranlösung  etwa  15  bis  16  ccm 
einflielsen,  erhitzt,  indem  man  den  Inhalt  des  Kolbens  fortwährend 
Inrch  sanftes  Umschwenken  in  Bewegung  erhält,  zum  Sieden 
^d  prüft  alsdann  mit  einer  frisch  bereiteten,  kalt  gesättigten 
Lösung  von  gelbem  Blutlaugen  salz ,  indem  man  mittels  eines  Glas- 
•tabes  einen  Tropfen  der  heilsen  Flüssigkeit  aus  dem  Kolben  heraus- 
nimmt, auf  einem  trockenen,  weilsen  PorzeUanteller  ausbreitet  und  in 
^e  Mitte  dieser  Flüssigkeit  einen  kleinen  Tropfen  Blutlaugen  Salzlösung 
iiineinf allen  lälst.  Man  fügt  so  lange  von  der  Uranlösung  hinzu,  jedes- 
iB&l  0,5  ccm ,  nach  jedem  Zusatz  aufs  neue  erwärmend  und  prüfend, 
bis  der  Tropfen  Blutlaugensalzlösung  plötzlich  einen  rötlichbraunen 
Reck  oder  Ring  hervorruft ,  eine  Reaktion ,  welche  also  einen  bereits 
vorhandenen  Überschufs  an  Uranlösung  anzeigt. 

Einer  ersten,  annähernd  genauen  Titration  läfst  man  mehrere 
Bestimmungen  folgen,  bei  denen  gleich  zu  Anfang  die  nach  dem  Er« 
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gebnisse  des  Yorversuchs  benötigte  Menge  Uranlösung  fast  ganz,  nur 
etwa  0,5  com  weniger,  mit  einem  Male  zugesetzt  wird,  worauf  man 
tropfenweise  fertig  titriert  und  die  erforderliche  Menge  aufs  genaueste 
feststellt.  Man  beendet  den  Zusatz  von  Uranlösung,  wenn  eine  sehr 
schwach  bräunliche  Färbung  den  einfallenden  Tropfen  Blutlaugensalz- 
lösung umgrenzt. 

Gesetzt,  man  habe  im  Mittel  mehrerer  Bestimmungen  zu  50,0  ccm 
obiger  Phosphatlösung  (=  0,1050  g  Phosphorsäure)  19,3  com  Uran- 
lösung bis  zum  deutlichen  Eintreten  Jener  rotbraunen  Färbung  ge- 
braucht, so  ist  anzusetzen: 

19,3  ccm  :  0,1050  g  =  1,0  ccm  :  ic, 
X  =  0,005440  g. 

1,0  ccm  Uranlösung  entspricht  mithin  oder  zeigt  an  =  0,00544  g^ 
Phosphorsäureanhydrid  ^). 

Die  Bestimmmung  der  wasserlöslichen  Phosphorsäure  iu 
künstlichen  Düngemitteln  mittels  der  titrierten  Uranlösung  ist 
der  eben  beschriebenen  Titerstellung  im  wesentlichen  ganz  gleicL 

Man  mifst  in  einen  Kochkolben  von  der  zu  untersuchenden  Flüssig- 
keit 50  ccm  (0,10  bis  höchstens  0,15  g  Phosphorsäure  enthaltend) 
mittels  Pipette  ab,  fügt  10  ccm  Natriumacetatlösung  hinzu,  eine  dem 
vermuteten  Phosphorsäuregehalt  nicht  ganz  entsprechende  Menge 
Uranlösung,  erhitzt  zum  Sieden  und  verfährt  beim  weiteren  Zusatz 
Yon  Uranlösung  und  bei  der  Prüfung  mit  frisch  bereiteter  LösuDg 
von  gelbem  Blutlaugensalz  genau  wie  bei  der  Titerstellung  beschrieben. 
Vor  dem  Zusatz  von  Uranlösung  darf  nicht  erwärmt  werdeD, 
weil  andernfalls  leicht  eine  Ausscheidung  von  phosphorsaurem  Calcinm 
stattfindet. 

Beträgt  der  Verbrauch  an  Uranlosung  mehr  als  30  ccm,  so  tritt  die 
Endreaktion  nicht  in  voUer  Schärfe  hervor;  man  verwendet  in  solchem 
Falle  25  ccm  Phosphatlösung  und  fügt  das  gleiche  Quantum  Wasser 
hinzu. 

Bei  hochprozentigen  Superphosphaten  oder  bei  solchen,  welche 
viel  freie  Säure  enthalten,  kann  der  Fall  eintreten,  dafs  der  Znsatz 
von  10  ccm  essigsaurer  Natriumlösung  nicht  genügt,  um  die  freie  Säure 
vollständig  an  Natrium  zu  binden.  Man  bekommt  in  solchem  Falle  be- 
reits eine  braune  Fällung  mit  Blutlaugen  Salzlösung,  ehe  die  Phosphor- 
säure noch  vollständig  ausgefällt  ist,  die  Beaktion  verschwindet  aber 
wieder  nach  einem  weiteren  Zusatz  von  essigsaurem  Natrium. 


^)  Man  kann  nach  Orlow  (Chem.-Ztg.  1898,  S.  233)  das  umständliclie 
Einstellen  der  aus  Urannitrat  oder  -acetat  hergestellten  Lösungen  geg«^ 
Natriumphosphat  vermeiden,  wenn  man  an  Stelle  derselhen  das  Doppelsaii 
Urannatriumacetat ,  Na  (C,  Hg  0,) ,  2  U  O,  (0,  Hg  0«),  anwendet ,  welches  reit 
und  ohne  Kristallwasser  zu  erhalten  ist.  Man  kann  von  demselben  »i:^ 
erforderliche  Menge  ohne  weiteres  abwägen  (s.  Anhang). 
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Man  prüft  deshalb  nach  Jeder  yollendeten  Titration  durch  Hinzu- 
figong  von  5  com  essigsaurer  Natriumlösnng,  ob  die  erhaltene  Reaktion 
;  bleibend  ist,  und  wiederholt  anderenfalls  die  Bestimmung  unter  Zu- 
satz Yon  1 5  com  der  genannten  Flüssigkeit. 

Beispiel.  20,0 g  Superphosphat  sind  mit  Wasser  extrahiert,  die 
Flüssigkeit  ist  auf  1  Liter  verdünnt,  gemischt  und  filtriert.  50ccm 
derselben  (=  1,0  Superphosphat)  sind  zur  Titration  verwendet  worden 
and  gebrauchten  24,2  ccm  Uranlösung  bis  zum  Eintritt  der  beschrie- 
benen Reaktion. 

I  1,0  ccm  :  0,00544  g  Phosphorsäure  =  24,2  :  x, 

X  =  0.131648. 

1,0  g  Superphosphat  :  0,13648  g  Phosphors&ure  =  100,0  :  x, 

X  =  13,16  g  oder  Prozente  Phosphorsäure  ^). 

Was  die  Brauchbarkeit  der  vorerwähnten  Methoden  der  Phosphor- 
eäurebestinimung  anbetrifft,  so  ist  die  Molybdän methode  die  sicherste 
Dnd   zuverlässigste  und  bei   Schiedsanalysen  allein   matsgebend.     Die 


*)  Zur  Erzielung  einer  schnelleren  Berechnung  zieht  man  es  gewöhn- 
lich vor,  den  Titer  auf  eine  einfache  Zahl  zu  stellen  und  die  üranlösung 
noch  so  weit  zu  verdünnen,  dafs  1,0  ccm  genau  0,00500  g  Phosphorsäure  ent- 
spricht. Man  hätte  demnach  hier  zur  Berechnung  dieser  Verdünnung  an- 
zusetzen : 

0,00544  :  1,0  =  0,0050  :  x, 
X  =  0,9191. 

Würde  man  also  0,9191  ccm  Uranlösung  auf  1,000  ccm  verdünnen,  so 
wäre  das  gewünschte  Verhältnis  hergestellt,  oder  man  hätte  zu  je: 

919,1  ccm  Uranlösung 
80,9     „     Wasser  zuzufügen,  um 

1000,0  ccm 

einer  Lösung  zu  erhalten,  von  welcher  1,0  ccm  genau  0,0050  g  Phosphorsäure 
entspricht. 

Man  würde  somit  zu  diesem  Behufe  in  einen  trockenen  Literkolben 
&ö,9  ccm  Wasser  abmessen  und  mit  der  Uranlösung  bis  zur  Marke  füllen. 
Die  gut  gemischte  Flüssigkeit  mufs  selbstverständlich  noch  einmal  auf  ihre 
Richtigkeit  geprüft  werden. 

Man  sieht,  dafs  bei  einem  dergestalt  bemessenen  Titer  der  Uranlösung 
und  bei  der  in  der  Praxis  allseitig  üblichen  Anwendung  von  je  1,0  g  Sub- 
stanz in  50  ccm  Phosphatlösung  alle  weitere  Rechnung  umgangen  werden 
kann.  Der  gesuchte  Prozentgehalt  an  Phosphorsäure  ist  in  diesem 
Falle  gleich  der  Hälfte  der  Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzenti- 
meter Uranlösung.  Man  würde  von  der  so  verdünnten  Uranlösung  natür- 
lich etwas  mehr  wie  oben ,  und  zwar  26,3  ccm  gebraucht  und  aus  dieser 
Zahl  ohne  weiteres 

26,3 

— --  =  13,15  Proz.  Phosphorsäure 

gefunden  haben. 

Frtthling,  Anleitung.  26 
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Zitratmethode  ist  ihr  nahezu  gleichwertig.  Die  Uranmethode  hat,  wie 
erwähnt ,  einen  nur  beschränkten  Wert  und  wird  f fir  HandelsanalTsen 
seit  längerer  Zeit  nicht  mehr  angewendet. 

lU.    BestimmuDg  des  Kalis. 

Die  weitgehende  Benutzung  kalihaltiger  -Stoffe  zu  Düngezwecken 
hat  erst  mit  der  Auffindung  der  Stalsfurter  Kalisalze  begonnen. 
Mit  Ausnahme  der  kalireichen  Holzasche  und  spater  der  Melassen- 
schlempekohle  hatte  der  Landwirt  vordem  keine  anderen  Substanzen 
zur  Deckung  des  Kalibedarfes  seiner  Felder  zur  Verfügung,  und  diese 
beiden  konnten  naturgemäfs  nur  eine  spärliche  Verwendung  finden. 

Die  oben  erwähnten  Stafsfurter  Salze,  sowohl  im  rohen  wie  im 
bearbeiteten  Zustande,  „raffiniert"  oder  „konzentriert**,  sind  jetzt  die 
fast  ausschliefslich  und  überall  verwendeten  Kalidüngemittel;  sie  ent- 
halten das  Kalium  in  drei  verschiedenen  Verbindungen;  als  schwefel- 
saures Kalium,  als  schwefelsaures  Kalium -Magnesium  und  als.  Chlor- 
kalium. Die  erste  Form  ist  die  wertvollste.  Holzasche  und  Melasseo- 
schlempekohle  enthalten  das  Kalium  zum  gröfsten  Teil  als  kohlensaures 
Kalium,  welches  an  Wert  das  schwefelsaure  Salz  noch  übertrifft. 

Zur  quantitativen  Bestimmung  des  Kaliums  in  allen  oben  genannten 
Stoffen  und  Verbindungen  iührt  man  dasselbe  in  Kaliumplatin- 
chlorid, ein  Doppelsalz  von  Chlorkalium  und  Chlorplatin  (2KC1,P1C14), 
über«  bestimmt  durch  Wägung  dessen  Menge  und  berechnet  daraus 
den  Kaliumgehalt  der  untersuchten  Substanz.  Derselbe  wird  stets  als 
Kaliumoxyd,  Kali  (K2O)  angegeben.  Wenn  das  Kalium  nicht  bereits 
an  Chlor  gebunden  war,  so  muls  es  vor  dem  Zusammenbringen  mit 
dem  Platinsalze  in  die  Chlorverbindung  übergeführt  werden. 

Die  Gegenwart  von  Natrium-,  auch  Calcium-  und  Magnesium  salzen 
beeinträchtigt  die  Anwendbarkeit  der  Methode  nicht,  da  deren  Chloride 
mit  Platinchlorid  Doppelsalze  geben,  welche  in  Alkohol  löslich  sind, 
während  das  Kaliumplatinsalz  darin  unlöslich  ist  und  durch  diese 
Eigenschaft  von  jenen  Verbindungen  getrennt  werden  kann.  Auch  das 
Baryumplatin Chlorid  ist  in  Alkohol  löslich,  doch  spaltet  es  sich  in  solcher 
Lösung  leicht  in  Platinchlorid  und  Chlorbaryum,  welches  letztere  in 
Alkohol  unlöslich  ist  und  somit  Anlals  geben  kann,  das  Kaliumplatin- 
chlorid zu  verunreinigen  und  bei  der  Wägung  desselben  unrichtige,  zu 
hohe  Beträge  finden  zu  lassen.  Die  Anwesenheit  von  Bary  um  salzen 
in  den  zu  untersuchenden  Flüssigkeiten  ist  deshalb  unter  allen  Um- 
ständen auszuschlielsen,  ebenso  die  von  Ammonsalzen  (da  das 
Ammoniumplatin chlorid  gleich  der  entsprechenden  Kaliumverbindung 
in  Alkohol  unlöslich  ist),  von  Schwefelsäure  und  von  Phosphor- 
säure. 

Zur  Ausführung  der  Kalibestimmung  übergiefst  man  lO^Og 
des  fein   zerriebeuen   Kalisalzes   in    einem   dünnwandigen  Literkolku 
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mit  400 com  heilsem  Wasser,  säuert  mit  l  com  Salzsäure  au,  erhitzt, 
hält  die  Lösuug  15  Minuten  lang  im  Sieden  und  fügt  so  lange  tropfen- 
weise Chlorbaryumlösung  hinzu,  bis  durch  erneuten  Zusatz  in  der 
klar  abgesetzten  Flüssigkeit  kein  Niederschlag  mehr  erzeugt  wird.  Die 
Torhandene  Schwefelsäure  wird  hierdurch  ausgefällt  und  eine  Um- 
setzung ihrer  Salze  in  Chlorverbindungen  bewirkt. 

Ein  erheblicher  Überschuts  von  Chlorbaryum  ist  zu  ver- 
meiden. 

In  der  noch  heifsen  Flüssigkeit  fällt  man  nun,  ohne  den  entstan- 
denen Niederschlag  von  schwefelsaurem  Baryum  zu  berücksichtigen, 
durch  Zusatz  von  kohlensaurem  Ammon  und  Ammoniak  den  kleinen 
Überschuts  des  zugefügten  Baryum salzes  wieder  aus,  sowie  die  etwa 
vorhandenen  Mengen  von  Kalk,  Magnesia,  Eisenoxyd  und  Tonerde, 
erwärmt  eine  halbe  Stunde  auf  siedendem  Wasserbade,  füllt  nach  dem 
Erkalten  mit  Wasser  zur  Marke  (=  1000  ccm)  auf,  mischt  und  filtriert 
durch  ein  unbenäfstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Glas^). 

Zur  Entfernung  der  Ammonsalze  dampft  man  von  dem  klaren 
Filtrat  100  ccm  (=  1,0  g  des  abgewogenen  Kalisalzes  entsprechend)  in 
einer  Porzellan-  oder  Platinschale  zur  Trockne  und  verflüchtigt  die 
Ammonsalze  durch  gelindes  Glühen,  nimmt  dann  den  Glührückstand 
mit  wenig  heifsem  Wasser  auf,  filtriert  durch  ein  sehr  kleines,  sorg- 
fältig nachzu waschendes  Filter  in  eine  kleine  Porzellanschale  und  fügt 
10  ccm  einer  neutralen  Lösung  reinen  Platinchlorids  (=  1,0  g  Platin 
euthaltend)  hinzu. 

Man  mischt  die  Flüssigkeiten  mit  einem  kleinen  Glasstabe,  dampft 
auf  dem  Wasserbade  ein,  bis  der  Rückstand  eine  sirupdicke  Beschaffen- 
heit annimmt,  lälst  erkalten  und  übergielst  mit  5  bis  10  ccm  Alkohol 
Yon  90  Kaumprozenten,  welcher  nun,  wie  bereits  oben  bemerkt,  die 
Doppelsalze  des  Platinchlorids  mit  Chlornatrium  und  den  etwa  noch 
vorhandenen  Spuren  von  Chlor  magnesium  und  Chlorcalcium  löst,  das 
Kaliumplatinchlorid  aber  ungelöst  zurücklälst. 

Es  mufs  behufs  Bildung  dieser  Salze  stets  ein  Überschuls  an  Platin- 
cblorid  vorhanden  sein,  der  Abdampfungsrückstand,  wie  auch  der  zuerst 
zugefügte  Alkohol  tief  gelb  gefärbt  erscheinen.  Ist  der  Rückstand 
bellgelb,  oder  bleibt  der  zugesetzte  Alkohol  farblos,  so  war  zu  wenig 
Platinchlorid  verwendet,  die  Bestimmung  ist  dann  zu  wiederholen. 
Der  Rückstand  wird  in  der  Schale  mittels  eines  umgebogenen  Glas- 
itabes  (Fig.  111,  S.  266)  oder  eines  kleinen  Mörserpistills  sorgfältig 


*)  Die  Stafsfurter  Düngesalze  enthalten  keine  Phosphorsäure.  Liegen, 
WaR  selten  vorkommt,  Mischungen  von  phosphorsäurehaltigen  Düngern  und 
Kalisalzen  vor,  so  fällt  man,  nachdem  die  vorhandene  Bchwefelsäure  durch 
-hlorbaryum  beseitigt  ist,  im  ammoniakalisch  gemachten  Filtrat  die  Phos- 
phorsäure heifs  durch  Eisenchlorid  als  phosphorsaures  Eisenoxyd  und  danach 
iurch  Zusatz  von  kohlensaurem  Ammon  die  überschüssig  zugesetzten  Eisen- 
md  Baryamsalze  aus. 

26* 
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zerrührt  und  zerrxebeD,  wodurch  man  die  Lösung  der  Doppelsalze  sehr 
beschleunigt;  nach  Zufügung  einiger  weiterer  Kubikzentimeter  Alkohol 
und  15  Minuten  langem  Stehen  giefst  man  die  Flüssigkeit  auf  ein 
kleines,  mit  Alkohol  befeuchtetes,  gewogenes  Filter,  behandelt  den 
Rückstand  wiederholt  in  der  Schale  mit  kleinen  Mengen  90proz.  Alkohol 
(man  benutzt  dazu  eine  Alkohol spritzflasche)  und  spült  ihn  schlierslich 
mit  Hilfe  des  oben  benutzten  Glasstabes  und  der  Spritzflasche  ohne 
Verlust  in  das  Filter  zusammen,  welches  in  sparsamer  Weise  mit  kleinen 
Anteilen  desselben  Alkohols  y ollständig  ausgewaschen  wird.  Filter  und 
Inhalt  werden  vorsichtig  in  ein  Filtertrockenglas  übertragen,  bei  105^1. 
im  Trockenschrank  getrocknet  und  nach  dem  Erkalten  im  Exsikkat4»r 
gewogen.  Man  bringt  dann  das  Filter  in  den  Trichter  zurück,  h>-t 
den  Niederschlag  durch  kleine  Mengen  heifsen  Wassers  yollständig  auf, 
wäscht  das  Filter,  auf  dem  etwaige  Verunreinigungen  des  Niederschlags 
zurückbleiben,  sorgfältig  aus,  trocknet  wieder  bei  105<^C.  und  wägt  e^ 
in  dem  benutzten  Filtertrockenglase  zurück.  Der  Unterschied  gegen 
die  erste  Wägung  entspricht  der  Menge  des  Kaliumplatinchlorids,  worau*? 
durch  Multiplikation  mit  dem  Faktor  0,1941  die  in  dem  verwendeteu 
Anteil  der  Lösung  enthaltene  Menge  Kali  sich  berechnet 

Beispiel.  10,0  g  Kalisalz  sind  abgewogen  und  geben  nach  yur- 
stehender  Behandlung  1000  ccm  Lösung.  100  ccm  =  1,0  g  Salz  sind, 
wie  oben  angegeben,  yerdampft,  der  Glührückstand  ist  mit  Platinchlorid 
yersetzt  und  lieferte  nach  dem  letzten  Trocknen  folgendes  Elrgebnin 

Glas -h  Filter  +  Platinsalz 24,1411g, 

Glas  +  Füter 23,4501g, 

mithin  reines  Kalium platinchlorid  .     .       0,6910  g. 

Nach  Multiplikation  dieser  Zahl  mit  dem  Faktor  0,1941  ergib: 
sich  0,6910  X  0,1941  =^1,34123  g  Kali  (KgO)  in  1,0  g  Salz,  mithin 
13,41  Proz. 
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Ausführung  der  Untersuchungen. 

1.  Peruguano,  Fischguano,  Blut-,  Fleisch-  und  HornmehL 

Es  zeichnen  sich  diese  Substanzen  durch  einen  hohen  StickstoS- 
gebalt  ans,  welcher  auch  der  eigentlich  wertbestimmende  Bestandteil 
ifit  Die  meisten  enthalten  daneben  Phosphorsfture  und  geringe  Mengen 
KaÜ,  deren  Bestimmung  indessen  selten  gefordert  wird.  Nur  bei  dem 
Penigaano  gibt  man  neben  dem  Stickstoffgehalt  auch  stets  den  Phos- 
pborB&nregehalt  an. 


A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

Zar  Ausführung  dieser  Bestimmung  in  den  yorstehend  genannten 
Stoffen  ist  selten  Veranlassung,  indem  die  Menge  des  Stickstoffs  bezw. 
der  Pbosphorsäure  in  fast  allen  Fällen  genügenden  Anhalt  zur  Beur- 
teÜQDg  der  betreffenden  Stoffe  gibt. 

Bei  dem  Hornmehl,  Blutmehl  und  ähnlichen  Stoffen  findet  man 
die  Feuchtigkeitsmenge  durch  einfaches  Austrocknen  von  10,0  g  bei 
110^  C.  und  Bestimmung  des  GewichtsYerlustes. 

Der  unaufgeschlossene,  rohe  Peruguano  verliert  jedoch  bei  sol- 
chem Trocknen  gleichzeitig  den  grölst en  Teil  des  in  Form  von  flüch- 
tigen Ammonsalzen  vorhandenen  Stickstoffs  und  man  bedarf  deshalb 
Qner  besonderen  Vorrichtung,  um  dessen  Menge  bestimmen  und  den 
^im  Trocknen  eintretenden  Gewichtsverlust  auf  den  wirklichen  Wasser- 
gebalt zurückführen  zu  können. 

Die  dazu  notwendigen  Apparate  zeigen  Fig.  130  und  131. 

Man  wägt  von  dem  zu  untersuchenden  Guano  etwa  2  g  in  ein 
kleines  Porzellanschiffchen  (Fig.  130)  ab  und  bringt  dasselbe  in  die 
Mitte  der  Röhre  mn,  welche  in   der  ^ia.  läo. 

aus  der  Fig.  131  (a.  f.  S.)  ersichtlichen 
Weiae  von  dem  Wasserbade  a  einge- 
>chloB8en  und  mit  demselben  an  beiden 
Seiten  verlötet  ist  Die  Röhre  verschliefst  man  bei  tn  mit  dem  vorn 
oßenen  Ghlorcalciumrohr  h,  bei  n  durch  einen  mit  20,0  ccm  Normal- 
Schwefelsäure  gefüllten  Eugelapparat ,  der  bei  d  mit  einem  zu  einer 
^'asserluftpumpe  (S.  96  und  98)  oder  einer  sonstigen  Sauge  Vorrichtung 
^renden  Gummischlauch  verbunden  ist. 

Nach  sorgfältiger,  dicht  schlietsender  Zusammenfugung  der  ein- 
zelnen  Teile    erwärmt   man    das    Wasserbad    und    saugt    vermittelst 
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Anstellen  der  Luftpumpe  durch  den  Apparat  einen  langsamen  Strou 
atmosphärischer  Luft,  welche,  durch  das  Chlorcaicium  getrocknet,  di< 
Feuchtigkeit  und  das  sich  verflüchtigende  Ammoniak  des  im  Schiffchet 
befindlichen  Guanos  mit  sich  fortnimmt,  wobei  letzteres  durch  die  vor 
geschlagene  Normalschwefelsäure  gebunden  wird. 

Nach  Verlauf  einer  Stunde  ist  das  Trocknen  beendet,  und  mai 
erfährt  durch  Wiederwägen  des  im  fixsikkator  erkalteten  Schiffchen 
den  herbeigeführten  Gewichtsverlust  der  abgewogenen  Substanz. 

Der  Kugelapparat  wird  in  eine  Porzellan  schale  entleert  und  aus 
gespült,  die  Flüssigkeit  nach  Zusatz  von  Lackmustinktur  mit  Ätzbaryt 


lösung  titriert  und  dadurch  die  Menge  des  aufgenommenen  Ammoniaks 
bestimmt. 

Nach  Abzug  desselben  von  dem  oben  ermittelten  Gesamtgewichts« 
Verlust  bleibt  als  Rest  die  in  dem  abgewogenen  Quantum  Guano  ent- 
haltene Menge  Wasser. 

Beispiel.  2,003  g  Peruguano  wurden  abgewogen  und  gaben  nach 
dem  Trocknen: 

Schiffchen  mit  ungetrocknetem  Guano.     .     12,076g, 
„  „     getrocknetem  Guano.     .     .     11,754g, 

Gesamtgewichtsverlust 0,322  g 

oder  16,08  Proz. 

Bei  der  Titration  der  vorgelegten  Normalschwefelsäure  wurden 
94,3  ccin  Ätzbarytlösung  gebraucht,  von  welcher,  nach  S.  386,  1,0  ccm 
=  0,002810  g  Stickstoff  entspricht. 

20,0  ccm  Normalschwefelsäure  entsprechen   0,28080  g  Stickstoff, 
94,3  ccm  Barytlösuug,  94,3  >c  0,002810  =  0,26498  g  „ 

Es  sind  somit  =  0,01582  g  Stickstoff 
in  Form  von  Ammoniak  aus  2,003  g  Guano  durch  das  Erwärmen  aus- 
getrieben und  an  Schwefelsäure  gebunden. 
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Durch  Multiplikation  dieser  Zahl  für  Stickstoff  mit  dem  Faktor 
1,2158  ergibt  sich  die  entsprechende  Menge  Ammoniak: 

0,01582  X  1,2158  =  0,01923  g, 
woraus  sich  nach  dem  Ansätze: 

2,003  :  0,01923  =  100  :  x, 
X  =  0,961  Proz.  Ammoniak 
ergeben,  welche  von  dem  oben  gefundenen  Gesamtgewichtsverlust  in 
Abzug  zu  bringen  sind.     Es  bleiben  somit: 

16,08  Proz. 
_—    0,96      „ 
=  15,12  Proz.  Feuchtigkeit. 

B.    Bestimmang  des  Stickstofils, 

Es  werden  dazu  1,0  bis  1,5  g  nach  Kjeldahl  mit  Schwefelsäure 
nach  A.,  S.  384  verbrannt. 

Perugnano,  welcher  geringe  Mengen  salpetersaurer  Salze  ent- 
iiält,  verlangt  zur  genauen  Bestimmung  des  Gesamtstickstoffs  die  An- 
wendung der  Methode  B.,  S.  388. 

C.    Bestimmimg  der  Fhosphorsäure. 

In  einem  etwa  300  ccm  fassenden  Kochkolben  übergiefst  man 
^>0  g  Substanz  mit  50  ccm  Salpetersäure  (spez.  Gewicht  1,42)  und 
50  ccm  konzentrierter  Schwefelsäure ,  fügt ,  um  späteres  Aufschäumen 
zü  dämpfen,  eine  kleine  Menge  Paraffin  hinzu,  erhitzt  langsam  zum 
Kochen  und  hält  die  Flüssigkeit  eine  halbe  Stunde  lang  bei  dieser  Tem- 
peratur i).  Nach  dem  Erkalten  spült  man  die  Lösung  verlustlos  in 
einen  500 -ccm -Kolben  (etwa  vorhandener  Sand  und  Ton  bleibt  un- 
^racksichtigt) ,  füllt  mit  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert 
<lurch  ein  unbenäfstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Glas. 

50,0  ccm  dieser  Lösung  (=  0,5  g  Substanz)  werden  zur  Fällung 
abgemessen  und  nach  A.,  S.  366  weiter  behandelt. 

D.     Bestimmung  von  Sand  und  Ton. 

Bei  auffällig  niedrigem  Stickstoffgehalt  ist  die  Bestimmung  des 
öandes  und  Tones  notwendig,  um  etwaige  Zusätze  dieser  Art  aufzu- 
decken. Man  verascht  5,0  g  im  Tiegel,  erwärmt  die  erhaltene  Asche 
«^it  etwas  Salpetersäure  und  Wasser  und  filtriert  den  unlöslichen 
Ättckstand  ab.  Ausgewaschen,  getrocknet,  geglüht  und  gewogen,  ergibt 
derselbe  die  Menge  der  obengedachten  Verunreinigungen. 

*)  Bei  Substanzen  mit  viel  orgaDischen  Stoffen  ist  etwas  mehr  Salpeter- 
«äure  zuxuaetzen. 
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2.   KnochenmehL 

Als  n Knochenmehl"  ist  nur  dasjenige  Mehl  zu  bezeichnen,  welche^ 
aus  fabrikmälsig  gereinigten  Knochen  oder  Teilen  derselben  ohne  jeden 
anderweitigen  Zusatz   und  nur  unter  Entnahme  von  Fett  und  Leim  ; 
hergestellt  ist. 

Unter   fabrikmälsiger   Reinigung   der  Knochen  ist  zu  yenteheu 
das  sorgfältige  Aussondern  yon  Hufen,  Klauen,  üörnern  und  anderen 
Hornteilen,  von  Wolle  sowie  anderen  Beimengungen  nicht  tierischen  , 
Ursprungs  ^), 

Den  Wert  eines  Knochenmehles  bedingt  sein  Gehalt  an  Phosphor- 
säure  und  Stickstoff,  daneben  die  grölsere  oder  geringere  Feinheit  seiner 
mechanischen  Zerteilung. 

„Entleimte^  Knochenmehle  enthalten  weniger  Stickstoff  und  mehr 
Phosphorsäure  wie  „rohe"  oder  „gedämpfte"  '^),  Die  Phosphorsäure  ist 
im  unlöslichen  Zustande  vorhanden.  Das  sogen,  aufgeschlossene 
Knochenmehl  ist  ein  Superphosphat  und  wird  nach  den  bezüglicheo 
Vorschriften  (unter  5.,  S.  412)  analysiert. 

Schüttelt  man  ein  reines  Knochenmehl  in  einem  Reagenzrohr  mit 
Chloroform,  so  müssen  alle  Bestandteile  desselben  zu  Boden  sinken; 
minderwertige  Beimischungen,  wie  Hornmehl,  Ledermehl  und  dergleichen, 
bleiben  wegen  ihres  geringen  spezifischen  Gewichtes  an  der  Oberflache 
der  Flüssigkeit  und  können  auf  diese  Weise  erkannt  und  getrennt  werden. 

A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

5,0  g  werden  in  üblicher  Weise  bei  110^  C.  zwei  bis  drei  Stundeo 
getrocknet. 

B,    Bestimmung  des  Stickstoffs. 

Man  verbrennt  1,5  g  bei  Benutzung  der  Methode  von  Kjeldahl. 

C.    Bestimmung  der  Fhosphorsäure,  der  organischen  Substanz, 
sowie  des  Sand-  und  Tongehalts. 

1 0,0  g  werden  zuerst  im  bedeckten,  dann  im  schräg  gelegten  Platin- 
tiegel (Fig.  108,  S.  245)  unter  Luftzutritt  bei  gelinder  Hitze  veraacbt 
Die  völlig  weilse  Asche  dampft  man,  um  gebildeten  Ätzkalk  in  kohlen- 
saures Calcium  zurückzuführen,  mit  kohlensaurem  Ammon  wiederholt 
bis  zur  Gewichtsbeständigkeit  zur  Trockne  und  erfährt  aus  dem  Ge- 


0  Landwirtschaftliche  Versuchsstationen  1890,  37,  28. 

*)  Die  entleimten  Knochenmehle  haben  1  bis  3  Proz.  Stickstoff  und  S4 
bis  30  Proz.  Phosphorsäure,  die  gedämpften  3  bis  5  Proz.  Stickstoff  und  "i^ 
bis  25  Proz.  Phosphorsäure. 
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wiehtsTerlnst  —  abzüglich  der  Feuchtigkeit  —  den  Gehalt  an  yer- 
brennlicher,  organischer  Substanz.  Die  Asche,  mit  Salpetersäure 
ud  etwas  Wasser  erwärmt,  hinterlätst  einen  unlöslichen  Rückstand 
Ton  Sand  und  Ton,  welcher  abfiltriert,  geglüht  und  gewogen  wird. 
Man  filtriert  in  einen  5 00- ccm- Kolben,  lälst  erkalten,  verdünnt  Filtrat 
und  Waschwasser  bis  zur  Marke  und  bestimmt  in  25  ccm  Flüssigkeit 
den  Gehalt  an  Phosphorsäure  nach  A.,  S.  396. 

Handelt  es  sich  allein  um  Bestimmung  der  Phosphorsäure,  so  yer- 
fährt  man,  wie  unter  1.  C.  (S.  407)  vorgeschrieben. 


3.  Knochenkohle  und  deren  Abfall,  Knochenasche,  prä- 
zipitierte Phosphate  (Präzipitate),  Rohphosphate. 

Alte,  zu  den  Zwecken  der  Zuckerfabrikation  u.  s.  w.  unbrauchbar 
gevordene  Knochenkohle  und  der  im  Fabrikbetriebe  sich  ergebende 
Abfall  derselben  dienen  zur  Darstellung  der  sogen.  Knochenkohlen- 
inperphospate.  Das  Rohmaterial  ist  um  so  wertvoller,  je  mehr  phos- 
phonanres  und  ]e  weniger  kohlensaures  Calcium  es  enthält,  da  das 
letztere  die  zum  Aufschlielsen  erforderliche  Säuremenge  ohne  Nutzen 
fär  das  darzustellende  Fabrikat  vergrötsert.     (Vergl.  S.  355.) 

Die  Knochenasche  gewinnt  man  in  Südamerika  durch  Verbren- 
nnng  der  Knochen  und  sonstiger  tierischer  Abfälle,  welche  bei  dem 
Mangel  an  Holz  in  den  dortigen  grolsen  Schlächtereien  als  Brenn- 
material benutzt  werden. 

Die  gefällten  oder  präzipitierten  Phosphate  (Präzipitate)  werden 
in  chemischen  und  Leim  Fabriken  dargestellt,  während  die  sogen.  Roh- 
pbosphate  —  Baker-,  MejiUones-,  Curacao-,  Maiden -Guanos  u.  dergl., 
Apatite,  Phosphorite  und  Koprolithen  —  Naturerzeugnis&e  sind,  welche 
zum  grölsten  Teil  aus  überseeischen  Plätzen  eingeführt  werden. 

Man  bestimmt,  wenn  nötig,  die  Feuchtigkeit,  sonst  nur  die  Phos- 
phorsänre;  bei  Knochenkohle  und  Knochenasche  auch  das  kohlensaure 
Calcium,  bei  gewissen  Phosphaten  auch  das  Eisenoxyd  und  die  Ton- 
erde. Stickstoff  ist  in  allen  diesen  Substanzen  gar  nicht  oder  nur  in 
ganz  geringen  Mengen  enthalten. 


A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

10,0  g  werden  im  Filtertrocken  glase  zwei  bis  drei  Stunden  bei 
UO^^C,  Knochenkohle  bei  140^0.  getrocknet.  Von  feuchtem  Knochen- 
^ohlenabfall  oder  sogen.  Knochenkohlen  schlämm  trocknet  man  aulser- 
dem  ein  grölseres  Quantum,  verwendet  davon  zur  Analyse  und  berech- 
net die  Resultate  auf  den  ursprünglichen  Wassergehalt. 
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B.    Bestimmung  der  Phosphorsäure. 

Die  Auflösung  der  Substanz  geschieht  nach  der  Vorschrift  unter 
1.  G.  (S.407):  durch  halbstündiges  Kochen  von  5,0g  mit  20ccm  Salpeter- 
säure vom  spez.  Gewicht  1 ,42  und  50  ccm  reiner  konzentrierter  Schwefel- 
säure ^).  Die  Mineralphosphate  müssen  dazu  überaus  fein  gepulvert  sein. 

Zu  starkes  Aufschäumen  (bei  Gegenwart  yon  yiel  kohleoBaarem 
Kalk)  dämpft  man  durch  Zusatz  einiger  Tropfen  Äther,  zu  heftige  Ent- 
wickelung  der  roten  Dämpfe  von  StickstoSdioxyd  (Untersalpetersäure) 
hält  man,  wenn  ein  Übersteigen  befürchtet  werden  muls,  durch  ganz 
wenig  Paraffin  in  den  erforderlichen  Grenzen. 

Nach  dem  F>kalten  giefst  man  die  Flüssigkeit  in  einen  500 -ccm- 
Kolben,  spült  sorgfältig  nach,  füllt  bis  zur  Marke  auf,  mischt  und 
filtriert  durch  ein  ungenätstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Glas. 

Man  verwendet  50  ccm  des  Filtrats  =  0,5  g  Substanz  und  Ter- 
fährt  zur  Bestimmung  der  Phosphorsäure  nach  A.,  S.  396. 

Der  Betrag  des  schliefslich  erhaltenen  pyrophosphorsauren  Magne- 
siums, mit  dem  Faktor  0,6376  multipliziert,  gibt  die  entsprecheode 
Menge  Phosphorsäure,  mit  1,3919  die  entsprechende  Menge  des  drei- 
basischen  Galciumphosphats  an. 

C.    Bestimmung  des  koMensauren  Kalkes. 

Sie  wird  unter  Verwendung  von  2  bis  4  g  mittels  des  Geilsler- 
sehen  Apparates  (S.  265,  Fig.  110)  ausgeführt. 

D.    Bestimmung  von  Eisenoxyd  und  Tonerde. 

Die  Bestimmung  dieser  Stoffe  wird  nach  der  Methode  von  Glaser^) 
wie  folgt  ausgeführt:  5,0  g  Phosphat  werden  in  bekannter  Weise  in 
25  ccm  Salpetersäure  (spez.  Gewicht  1,2)  und  etwa  12,5  ccm  Salzsäure 
(spez.  Gewicht  1,12)  gelöst  und  zu  500  ccm  Lösung  verdünnt  Vom 
Filtrat  bringt  man  100  ccm  (=  1,0  g  Phosphat)  in  einen  Viertelliter 
kolben  und  fügt  25  ccm  konzentrierte  Schwefelsäure  (spez.  Gewicht  1,S4) 
hinzu.  Man  lälst  den  Kolben  etwa  fünf  Minuten  stehen  und  schattelt 
den  Inhalt  einige  Male,  setzt  dann  100  ccm  Alkohol  (von  95  Raaoi* 
proz.)  hinzu,  kühlt  ab,  füllt  mit  Alkohol  bis  zur  Marke  und  schüttelt 
nach  Aufsetzen  des  Stopfens  gut  durch.  Es  findet  hierbei  eine  gering« 
Zusammenziehung  des  flüssigen  Kolbeninhalts  und  eine  Ausacheidung 


^)  Die  Schwefelsäure  bewirkt  hier  gleichzeitig  eine  Abscheidang  ^*^ 
Kieselsäure,  welche  bei  späterer  Anwendung  der  Molybdäsmethode  sonst  Docb 
in  anderer  Weise  entfernt  werden  müfste.  Sie  ist  deshalb  der  früher  benutzwn 
Salzsäure  vorzuziehen.     (Märcker,  „Versuchsstation  Halle"  1872,  S.  60.) 

*)  Landwirtschaftliche  Versuchsstationen  38,  305. 
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TOD  schwefelsaurem  Kalk  statt.  Man  lüftet  dann  den  Stopfen,  füllt 
abermals  mit  Alkohol  bis  zur  Marke  und  schüttelt  von  neuem.  Nach 
blbstündigem  Stehen  wird  filtriert.  Vom  Filtrat  werden  100  ccm 
(=  0,40  g  Phosphat)  in  eine  Schale  pipettiert  und  auf  dem  Wasserbade 
bis  zur  völligen  Entfernung  des  Alkohols  erwärmt. 

Die  alkoholfreie  Lösung  spült  man  mit  etwa  50  ccm  Wasser  in  ein 
Becherglas  und  erhitzt  zum  Kochen.  Dann  entfernt  man  die  Flamme, 
letzt  Yorsichtig,  um  zu  starkes  Aufbrausen  zu  vermeiden,  Ammoniak 
bis  zur  alkalischen  Reaktion  hinzu  und  erhitzt  dann  wieder  so  lange, 
bis  das  übei*8chüssige  Ammoniak  vollständig  verflüchtigt  ist.  Man 
iitst  erkalten,  filtriert,  wäscht  den  Niederschlag  mit  warmem  Wasser 
ftas,  glüht  und  wägt. 

Der  Glührückstand  besteht  aus  phosphorsaurem  Eisenoxyd  und 
phosphorsaurer  Tonerde.  Die  Hälfte  des  Gewichtsbetrages  nimmt  man, 
anf  Grund  des  Molekulargewichts  jener  Verbindungen,  als  den  vorhan- 
denen Betrag  von  Eisenoxyd  und  Tonerde  an. 

4.    Thomasschlacke  (Thomasmehl). 

a)  Bestimmung   der  Gesamtphosphorsäure. 

Von  dem  in  feinpulverigem  Zustande  in  den  Handel  gebrachten 
MeUe  werden  10,0g  abgewogen,  in  einem  dünnwandigen  öOO-ccm- 
Kolben  mit  etwas  Wasser  auf  geschlemmt,  unter  Umschwenken  vor- 
lichtig  mit  ÖO  ccm  konzentrierter  Schwefelsäure  übergonsen  und  so 
lange  gekocht,  bis  das  Thomasmehl  aufgeschlossen  und  keine  dunkel- 
gefärbten  Anteile  desselben  mehr  wahrnehmbar  sind.  Ohne  die  aus- 
geschiedenen Flocken  von  Kieselsäure  zu  beachten,  fällt  man  nach  dem 
Erkalten  mit  Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  gut  und  filtriert  durch  ein 
unbenälstes,  faltiges  Filter  in  ein  trockenes  Gefäfs.  In  50  ccm  des  klaren 
Piltrats,  =  1,0g  Thomasmehl,  wird  alsdann  nach  der  Zitratmethode 
(S.  397)  die  Phosphorsäure  gefällt  und,  wie  dort  angegeben,  bestimmt. 

b)  Bestimmung  der  wirksamen  Phosphorsäure. 

Die  im  Thomasmehl  enthaltene  Phosphorsäure  ist  nicht  ihrer 
ganzen  Menge  nach  der  Pflanze  zugänglich.  Wenn  auch  der  weitaus 
grötste  und  an  Kalk  gebundene  Anteil  desselben  in  verhältnismäfsig 
kurzer  Zeit  im  Boden  löslich  und  damit  wirksam  wird,  so  bleibt  doch 
ein  kleinerer,  in  anderer  Form  vorhandener  Anteil  unzersetzt  und  für 
den  Landwirt  nicht  ausnutzbar  zurück. 

Während  starke  Säuren,  wie  die  Schwefelsäure  bei  a),  die  Gesamt- 
menge der  Phosphorsäure  in  Lösung  fähren,  so  vermag  man,  nach 
Wagner,  durch  Kinwirkung  sehr  verdünnter  Säuren  auf  Thomasmehl 
jene  Anteile  zu  trennen  und  nur  die  im  Boden  wirksame  Phosphor- 
sänre  in  wässerige  Lösung  zu  bringen.     Man  benutzt  dazu  eine  zwei- 
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prozentige  Lösung  von  Zitronensäure  und  bezeichnet  danach  auch  den 
betreffenden,  im  Boden  wirksamen  Anteil  als  ,,zitronens&urelö8liche'^ 
Phosphorsfture. 

Man  verfährt  folgendermatsen: 

5,0g  Thomasphosphat mehl  bringt  man  in  einen  500 -com* Kolben 
und  fallt  mit  einer  zweiprozentigen  Zitronensäurelösung  von  Normal- 
temperatur bis  zur  Marke  auf.  Nach  Schlnls  der  Flasche  mit  einem 
Gummistopfen  wird  dieselbe  30  Minuten  lang  geschüttelt*),  worauf 
man  den  Inhalt  sofort  filtriert. 

50  ccm  des  Filtrats  versetzt  man  in  einem  Becherglase  mit  50  com 
einer  besonderen,  für  diesen  Zweck  bereiteten  Magnesiamischung  [so^en. 
Kellner- Böttcherscbe  Lösung*)]  und  rührt  den  entstehenden  Nieder- 
schlag mittels  einer  mechanischen  Vorrichtung  eine  halbe  Stunde  lang 
aus.  Unmittelbar  darauf  wird  filtriert.  Der  Niederschlag  von  phosphor- 
saurem Ammonmagnesium  enthält,  nach  dieser  Vorschrift  behandelt, 
keine  Kieselsäure,  welche  namentlich  bei  längerem  Stehen  der  Flüssig- 
keit demselben  sich  leicht  beimischt,  seine  weitere  Behandlung  erfolgt 
nach  A.,  S.  396. 

Der  Glührückstand,  mit  dem  Faktor  0,6376  multipliziert,  ergibt 
den  Gehalt  an  „zitronenlöslicher  Phosphorsäure **  in  0,5  g  des  ver- 
wendeten Thomasmehls '). 


5.    Superphosphate. 

Die  Superphosphate  oder  aufgeschlossenen  Phosphate  enthalten 
als  wertbestimmenden  Bestandteil  zunächst  wasserlösliche  Phos- 
phorsäure (einbasisch-phosphorsauren  Kalk),  die  aus  stickstoffhaltigen 
Rohmaterialien  oder  mit  Zusätzen  stickstoffhaltiger  Stoffe,  wie  Blut- 
mehl, schwefelsaurem  Ammon  oder  Ghilisalpeter,  hergestellten  zugleich 
auch  einen  wertvollen  Stickstoffgehalt.  Sie  werden  in  der  Regel 
nach  den  zu  ihrer  Darstellung  benutzten  Rohmaterialien  benannt. 
(Aufgeschlossener  Peruguano,  aufgeschlossenes  Knochenmehl,  Knochen- 


')    Nach    einer   unter  den    landwirtschaftlichen    Versuchsstationen  ver- 
einbaiten  Methode   roII  dies  Schütteln   mit   einem  Rotierapparat  geschehen, 
der   30   bis  40   Umdrehungen    in   der    Minute    macht.     (Landwirtschaftliche ' 
Versuchsstationen  47,  160.) 

*)  Siehe  Anhang. 

")  Je  feiner  die  Mahlung  der  Thomasschlacke,  je  gröfser  ist  der  Betrag  | 
an  Phosphorsäure,  der  durch  die  Zitronensäure  in  Lösung  geht.     Aus  diesem 
Grunde   ist  für   den   Fabrikanten,    der,    wie   üblich,    nach   dem    Gehalt  an*; 
„zitronensäurelöslicher    Phosphorsäure*    verkauft,    die   Hentellung    feinsten  | 
Mehles  eine  Notwendigkeit  geworden,  so  dafs  die  früher  geforderte  Garantie 
einer  bestimmten  Menge  Feinmehles   wegfallen  durfte.     Aus  diesem  Grunde 
ist  auch   im  Laboratorium  eine  weitere  Zerkleinerung,   als  wie  die  Handels- 
ware sie  aufweist,  nicht  erforderlich.    (Landwirtschaftliche  Versuchsstationen 
47,  164) 
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kohlen-,  Bakerguano-,  ammoniakaliscbes  Superphosphat  u.  s.  w.)  Die 
sogen.  Doppelsuperphosphate,  welche  bis  zu  40  Proz.  wasser- 
löslicher Phosphorsäure  enthalten,  werden  durch  eine  besondere  Fabri- 
kationsmethode  hergestellt,  bei  welcher  man  zum  Aufschlielsen  der 
Phosphorite,  anstatt  der  sonst  benutzten  Schwefelsäure,  Phosphor- 
säure benutzt. 

Ein  mangelhaftes  Aufschlielsen  lälst  grötsere  oder  geringere  Mengen 
unlöslicher  Phosphorsäure  in  den  Fabrikaten  zurück,  über  deren 
Bestimmung  bereits  oben  8.  396  das  y^„  ^32, 

Nötige  gesagt  wurde  ^).  « 

Zum    Abwägen    der   bisweilen       ~^ /^y 


feuchten  und  stark  sauren  Super-  ^.^^^^^^r^^B^^^ 
phosphate  benutzt  man  nicht  das  ge- 
wöhnliche Tarierblech,  sondern  zweckmälsiger  ein  Tarierglas,  wie 
Fig.  132  zeigt  Es  hat  den  Vorzug,  dats  es  von  der  sauren  Substanz 
Dicht  angegriffen  wird;  es  ist  leicht  und  hat  ein  unveränderliches  Tara- 
gewicht. 

A.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

10,0g  Superphosphat  werden,  am  besten  in  einem  Filtertrocken- 
glase, Fig.  102,  S.  213,  drei  Stunden  lang  im  Trockenschranke  bei 
lOO^C.  erhitzt,  der  Gewichtsverlust  gilt  als  Feuchtigkeit  und  wird  in 
bekannter  Weise  auf  Prozente  berechnet. 

B.  Bestimmung  der  wasBerlöslichen  Phosphor  säure. 

20,0  g  Superphosphat  werden  auf  dem  Tarierglas  abgewogen  und 
mit  Hilfe  eines  weithalsigen  Glastrichters  (mit  kurzem  Röhrenansatz) 
in  einen  Literkolben  gespült.  Man  fügt  noch  so  viel  Wasser  hinzu, 
dals  der  Kolben  800  ccm  enthält  ^),  setzt  einen  gut  schlietsenden  Glas- 
oder Gummistopfen  auf  und  schüttelt  ununterbrochen  und  kräftig 
30  Minuten  lang. 

Sind  derartige  Bestimmungen  häufiger  vorzunehmen,  so  bedient 
man  sich  einer  Schüttelmaschine,  wie  sie  zu  diesem  Zwecke  mehr- 
fach konstruiert  worden,  und  entweder  mit  Hand  oder  durch  kleine 
Motoren  —  Heilsluftmaschinen  oder  kleine,  durch  die  Wasserleitung 
hewegte  Turbinen  —  zu  betreiben  sind. 

Nach  Ablauf  der  angegebenen  Zeit  öffnet  man  den  Kolben  vor- 
sichtig, spült  den  Stopfen  in  die  Flasche  ab,  füllt  mit  Wasser  bis  zur 
Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenälstes  Faltenfilter  in  eine 
trockene  oder  in  eine  mit  dem  Filtrat  mehrmals  auszuspülende  Flasche. 

0  Die  Berechnung  der  zum  Aufschliefsen  von  Knochenkohle  erforder- 
lichen Menge  Schwefelsäure  findet  sich  im  Abschnitt  XI,  Schwefelsäure, 
H.  355  angegeben. 

*)  Man  gibt  den  Kolben  zu  diesem  Behufe  zweckmäfsig  eine  ent- 
sprechende, annähernd  genaue  Marke. 
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In  50  com  des  klaren  Filtrats  bestimmt  man  die  Phosphorsänre, 
je  nach  der  erforderlichen  Genauigkeit  und  dem  Vorhandensein  toq 
Eisenoxyd  und  Tonerde  entweder  durch  Titration  mit  Uranlösimg  oder 
gewichtsanalytisch. 

Die  Lösungen  von  Doppelsuperphosphaten  müssen  vor  der 
Fällung  der  Phosphorsäure  kurze  Zeit  mit  Salpetersäure  gekocht  wer- 
den, um  etwa  vorhandene  Pyrophosphorsäure  in  dreibasische  Phosphor- 
säure umzuwandeln.  Bei  sonst  gleicher  Behandlung  yerwendet  man 
von  dem  erhaltenen  Filtrat,  des  hohen  Gehalts  an  Phosphorsäure  wegen, 
nicht  50,0,  sondern  nur  25,0 ccm  (=  0,5g  Substanz),  verdünnt  mit 
etwa  75  ccm  Wasser  und  kocht  unter  Zusatz  von  10  ccm  Salpetersäure 
(spez.  Gew.  1,42)  etwa  15  bis  20  Minuten  lang. 

Die  stark  saure  Flüssigkeit  versetzt  man  mit  Ammoniak,  bis  die 
Reaktion  nur  noch  schwach  sauer  ist,  und  verfährt  dann  nach  A.,  S.  396. 


C.    Bestimmung  der  unlöslichen  PhoBphorsäure. 
(Gesamtphosphor  säure.) 

5,0  g  Superphosphat  werden  in  einem  Kochkolben  mit  20  ccm  Sal- 
petersäure und  50  ccm  konzentrierter  Schwefelsäure  genau  nach  den 
diesbezüglichen  Vorschriften  unter  1.  C,  S.  407,  eine  halbe  Stunde  lang 
gekocht,  wodurch  der  unlöslich  gebliebene  Rest  der  Phosphorsäure  auf- 
geschlossen wird.  Nach  dem  Erkalten  bringt  man  die  Flüssigkeit  samt 
dem  Rückstande  in  einen  500 -ccm -Kolben,  spült  sorgfältig  nach,  füllt 
bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenätstes  Faltenfilter 
in  eine  trockene  Flasche.  In  50,0  ccm  des  Filtrats  (=  0,5  g  Substanz) 
bestimmt  man  die  Phosphorsäure  gewichtsanalytisch.  Der  so  erhaltene 
Zahlenwert  ist  der  Ausdruck  für  den  Gesamtgehalt  an  Phosphorsäure 
in  der  untersuchten  Substanz  und  wird,  wenn  verlangt,  als  „Gesamt- 
phosphorsäure" aufgeführt. 

Der  Mehrbetrag  an  Prozenten  Phosphorsäure,  welchen  diese  Be- 
stimmung gegen  die  der  wasserlöslichen  Phosphorsäure  in  derselben 
Substanz,  unter  B. ,  ergab,  wird  als  unlösliche  Phosphorsäure  an- 
gegeben. 

D.    Bestimmung  des  Stioketoffs. 

Man  ermittelt  denselben,  wenn  durch  Vorprüfung  die  Abwesen- 
heit salpetersaurer  Salze  dargetan  ist,  nach  der  Methode  von  Kjel- 
dahl  [I.  A.,  S.  384]  und  verwendet,  je  nach  der  voraussichtlich  vorhan- 
denen oder  angegebenen  Menge  Stickstoff  1  bis  3  g  Substanz.  Um  die 
für  eine  Entnahme  so  kleiner  Quantitäten  erforderliche  vollBtändigst«? 
Gleichartigkeit  des  betreffenden  Musters  herzustellen,  werden  20  bis 
30g  der  fein  gepulverten  Substanz  im  Porzellanmörser  verrieben,  his 
in  der  —  häufig  teigartig  gewordenen  —  Masse  nicht  die  geringste 
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rngleichmälsigkeit  mehr  wahrgenommen  werden  kann.  Mittelst  eines 
kleinen  Spatels  sticht  man,  und  zwar  Ton  verschiedenen  Stellen,  kleine 
Anteile  heraus,  bis  die  ungefähr  benötigte  Menge  auf  dem  Tarierglase 
Torhanden,  und  stellt  dann  deren  Gewicht  genau  fest 

Ist  der  Stickstoff  ausschlielslich  als  Ammoniak  zugegen, 
öder  ist  die  Menge  des  in  dieser  Form  vorhandenen  StickstoSs  zu  be- 
stimmen, so  wendet  man  die  Destillationsmethode  (I.  C,  S.  389)  an. 

Im  letzteren  Falle  benutzt  man  einen  angemessenen  Teil  der- 
jenigen Flüssigkeit,  welche  für  die  Bestimmung  der  wasserlöslichen 
Phosphorsäure  hergestellt  war,  100  oder  200 ccm  (=  2,0  bezw.  4,0g 
Substanz). 

Enthalten  die  Superphosphate  den  vorhandenen  Stickstoff  nur  in 
Form  von  Chilisalpeter,  oder  ist  in  einer  Düngermischung  die  Menge 
des  SalpeterstickstoSs  gesondert  zu  bestimmen,  so  verfährt  man  am 
einfachsten  nach  Vorschrift  I.  D.  (Methode  Schlösing-Grandeau) 
S,  389  1). 

Die  „Normal  -  Salpeterlösung"  ,  von  welcher  je  5,0  ccm  annähernd 
100 ccm  Stickstoffoxydgas  bei  der  Zersetzung  liefern,  wird  bekanntlich 
dnrch  Auflösung  von  33,0g  reinen,  trockenen  Natronsalpeters  (mit 
16,500  Proz.  Stickstoff)  zu  500  ccm  Flüssigkeit  hergestellt. 

Dementsprechend  wägt  man  von  einem  Düngergemisch  mit  etwa 
8  Proz.  Salpeterstickstoff  ebenfalls  33,0g  ab,  spült  in  einen  500 -ccm- 
Kolben,  füllt  nach  erfolgter  Lösung  des  Salpeters  mit  Wasser  bis  zur 
Marke  2),  mischt  und  filtriert  durch  ein  ungenäfstes  Filter  in  ein 
trockenes  Glas. 

Vom  Filtrat  verwendet  man  doppelt  so  viel,  wie  oben,  also  10,0  ccm, 
2nr  Zersetzung  und  hat  dann  das  Schlufsergebnis  durch  2  zu  dividieren. 

Würde  das  Düngergemisch  nur  etwa  4  Proz.  Salpeterstickstofi' 
enthalten,  so  bringt  man  die  doppelte  Menge  Substanz,  also  66,0  g,  zu 
500  ccm  und  zersetzt  je  10,0  ccm  des  Filtrats.  In  diesem  Falle  ist  die 
erhaltene  Zahl  natürlich  um  das  Vierfache  zu  hoch,  also  durch  vier  zu 
dividieren. 

Fehlen  Gehaltsan gaben ,  so  müssen  Voir^ersuche  mit  je  5,0  ccm 
Filtrat  die  nötige  Gewitsheit  schaffen. 

Beispiel.  Ein  „Ammoniak- Salpeter-Superphosphat^, 
garantiert  zu  „8  Proz,  wasserlöslicher  Phosphorsäure,  nebst  8  Proz.  Stick- 


^)  Will  man  bei  Düngermischungen  die  Keduktionsmethode  (S.  394)  be- 
QUtzen  und  ist  gleichzeitig  Stickstoff  in  Form  von  Ammoniak  vorhanden, 
*>  erhält  man  natürlich  bei  der  schliefglichen  Destillation  auch  das  letztere 
^it  im  Destillat.  Bei  der  Berechnung  ist  darauf  Rücksicht  zu  nehmen  und 
^^  ursprünglich  vorhanden  gewesene  und  für  sich  bestimmte  Ammoniak  in 
Abzug  zu  bringen. 

')  Der  ungelöste  Rückstand  bleibt  unberücksichtigt,  sein  Volum  bedingt 
allerdings  einen  gewissen  Fehler;  die  Analyse  fällt  um  einen  kleinen  Betrag 
zu  hoch  aus. 
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Stoff,  woYon  die  eine  Hälfte  in  Form  von  Ammoniak,  die  andere  Hälfte 
in  Form  yon  Chilisalpeter'^,  liegt  zur  Untersuchung  vor. 

20,0g  werden  abgewogen,  mit  800 com  Wasser  im  Literkolben 
Yorschriftsm&fsig  geschüttelt  und  bis  auf  1000  com  verdünnt. 

50,0  ccm  des  Filtrats  (=  1,0  g  Substanz)  dienen  zur  Besiimmang 
der  wasserlöslichen  Phosphorsäure  nach  der  Methode  A.  a.  (S.  397). 

£&  wurden  nach  Abzug  der  Filterasche  gefunden  0,l245gp7ro- 
phosphorsaures  Magnesium;  0,1245  x  0,6376  ==  0,079125  Phosphor- 
säure  in  1,0  g  Substanz,  mithin  in  100  g  =  7,91  Proz.  wasserlösliche 
Phosphorsäure. 

100  ccm  des  Filtrats  dienen  zur  Bestimmung  des  Ammoniaks  Dach 
der  DestiUationsmethode  (S.  389).  20,0  ccm  Normalschwefelsänre  sind 
vorgeschlagen  worden;  bei  der  Schlulstitration  sind  71,0 ccm  Ätz- 
barytlösung  erforderlich  gewesen.  1,0  ccm  Ätzbarytlösung  entspricht 
0,002810  g  Stickstoff  (S.  387). 

Es  ist  anzusetzen: 

20,0  ccm  Normalschwefelsäure  =  0,28080  g  Stickstoff, 

71,0    „     Ätzbai^tlösung    x   0,002810  =  0,19951  „  „ 

100  ccm  Filtrat  =  2,0  g  Substanz  =  0,08129  g  Stickstoff. 

2,0  g  :  0,08129  =  100  :  x, 
X  =  4,06  Proz.  Ammoniakstickstoff. 

Zur  Bestimmung  des  Salpeterstickstoffs  sind  66,0  g  Superpbosphat 
wie  oben  vorgeschrieben,  auf  500  ccm  Flüssigkeit  gebracht,  davon  sind 
je  10,0 ccm  nach  Schlösing-Grandeau  (S.  389)  zersetzt. 

5,0  ccm  Normalsalpeterlösung  geben:    a)  95,5 ccm  Stickstoffoxydgait 

b)95,5    „ 
10,0    „  des  obigen  Filtrates  geben:       a)  90.6    „  „ 

b)90,4    „ 
im  Mittel  also  90,5  ccm  Stickstoffoxydgas. 

95,5  :  16,500  =  90,5  ;  x, 
X  =  15,636 

15,636 

— j-     =  3,91  Proz.  Salpeterstickstoff. 

Das  Superpbosphat  enthielt  demnach  7,91  Proz.  wasserlösliche 
Phosphorsäure  und  7,97  Proz.  Stickstoff,  wovon  , 

4,06  Proz.  als  Ammoniaksalz,  und 

3,91      „      als  Chilisalpeter  vorhanden  waren. 

Für  den  Fall  endlich,  dals  bei  Analyse  eines  Düngergemiscbe« 
eine  gesonderte  Angabe  der  Menge  des  Ammoniak-  und  des  Salpeter 
Stickstoffs  nicht  erforderlich  ist,  namentlich  aber,  wenn  neben  diesen 
beiden  Stoffen  auch  organische  stickstoffhaltige  Körper,  Blutmehl  oder 
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dergleichen  vorhanden  sind,  benutzt  man  zur  Ermittelung  des  Gesamt- 
stickstoffgehaltes  die  unter  B.,  S.  388  beschriebene  Methode  von 
Kjeldahl-Jodlbauer.  Man  verwendet  1,0g  Substanz  und  verfährt 
genau  nach  den  oben  befindlichen  Angaben. 

6.    Chilisalpeter. 

Der  nach  dem  Lande  seiner  Herkunft  benannte  und  dort  durch 
sjstematiaches  Auslaugen  gewisser  sal  peterhalt iger  Erdschichten  und 
Eindampfen  der  erhaltenen  Lösungen  fabrikmälsig  gewonnene  Chili- 
salpeter  besteht  aus  salpetersaurem  Natrium  und  enthält,  wenn  er 
anverfälscht  ist,  nur  ganz  geringe  Beimengungen  anderer  Salze,  wie 
CUornatrinm,  schwefelsaures  Calcium  und  Spuren  von  Chlormagnesium, 
dazu  etwas  Feuchtigkeit,  sowie  organische  Stoffe,  Sand-  und  Tonteilchen 
in  unerheblicher  Menge,  —  Verunreinigungen,  welche  sämtlich  seine 
Verwendung  als  Düngemittel  in  keiner  Weise  beeinträchtigen. 

Dagegen  hat  sich  häufig  in  den  Salpeterlieferungen  der  letzten 
Jahre  ein  nesterweises  Vorkommen  von  überchlorsaurem  Kalium 
oder  Perchlorat  (KCIO4)  gezeigt,  ein  Salz,  welches  nach  vielen  Er- 
fahrungen als  ein  starkes  Pflanzengift,  namentlich  für  Halmfrüchte, 
anzusehen  ist.  Neben  demselben  finden  sich  nicht  selten  auch  die 
Salze  der  Chlorsäure  (Chlorate),  denen  dieselbe  Schädlichkeit  zu- 
kommt *). 

Die  quantitative  Bestimmung  des  etwa  vorhandenen  Perchlorats 
und  Chlorats,  welche  bis  zu  mehreren  Prozenten  im  Chilisalpeter  nach- 
gewiesen sind,  sollte  deshalb  bei  sorgfältiger  Prüfung  derartiger  Ware 
nicht  unterlassen  werden. 

Der  wertbestimmende  Bestandteil  des  Chilisalpeters,  der  Stick- 
stoff, wird  am  richtigsten  direkt,  entweder  nach  der  unter  D.,  auf 
S.  389  beschriebenen  Methode  von  Schlösing-Grandeau,  oder  nach 
der  Reduktionsmethode  (S.  394)  bestimmt. 

In  Krmangelung  der  erforderlichen  Apparate  kann  die 
quantitative  Bestimmung  des  salpetersauren  Natriums,  allerdings  wenig 
zuTerlässig,  auch  auf  indirektem  Wege  bewirkt  werden,  indem  man 
die  Menge  der  obengenannten  fremden  Beimengungen  bestimmt.  Was 
üach  Summierung  derselben  an  100  Teilen  fehlt,  wird  als  Natron- 
salpeter angesehen  und  aufgeführt.  Ein  etwaiger  Gehalt  an  Perchlorat 
berechnet  sich  dabei  als  Salpeter. 

Der  Chilisalpeter  unterliegt  zuweilen  einer  Verfälschung  mit  Soda, 
iiiit  Kochsalz,  mit  schwefelsaurem  Magnesium  oder  Bittersalz,  schwefel- 
Banrem  Natrium  oder  Glaubersalz  und  mit  Statsfurter  Abraumsalzen; 

0  Schädigungen  durch  Chilisalpeter  mit  einem  Gehalt  von  V,  bis  1  Proz. 
^''rchlorat  sind  vielfach  beobachtet  worden.  Eine  Ware  mit  derartigem  Ge- 
*'alt  ist  als  gefährlich  zu  bezeichnen  und  sollte  zurückgewiesen  werden. 
(Landwirtach.  Verauchsstationen  54,  51;  56,  33.) 

Pxfihling,  Anleitung.  27 
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man  hat  deshalb  die  wässerige  Lösung  des  Salzes  auf  diese  Substanzeu 
zu  prüfen.  Eine  Verfälschung  mit  Soda  yerrät  sich  durch  Aufbrausen 
nach  Zusatz  einer  Säure,  mit  Kochsalz  durch  eine  starke  Reaktion  mit 
Siiberlösung  nach  Zusatz  yon  Salpetersäure.  Die  schwefelsauren  Salze 
geben  sich  durch  Entstehung  eines  starken  weitsen  Niederschlages  nach 
Hinzufügung  von  Salzsäure  und  Chlorbaryumlösung  zu  erkennen,  die 
Magnesiumsalze  zeigen  den  bekannten  Niederschlag  von  phosphorsanrem 
Ammonmagnesium  nach  Zusatz  von  Ammoniak  und  Natriumphosphat. 

A.    Bestimmung  des  Stickstoffgehaltes. 

a)    Methode  nach  Schlösing. 

Yon  dem  gut  gemischten  Salpeter  wägt  man  33,0  g  auf  dem  Tarier- 
glase ab  und  spült  dieselben  unter  Benutzung  eines  weithalsigen  Trich- 
ters in  einen  500-ccm-Kolben.  Man  löst  durch  Umschwenken,  füllt  mit 
Wasser  von  17,Ö^G.  bis  zur  Marke  und  mischt.  Eine  Filtration  ist 
nicht  erforderlich.  5,0  ccm  der  Lösung  werden  genau  nach  den  Vor- 
schriften S.  389  u.  f.  unter  Vergleich  mit  der  „Normal-Salpeterlösung*' 
im  Apparat  Fig.  128  zersetzt.  Berechnung  und  Beispiel  finden  sich 
daselbst  bereits  angegeben. 

Der  Stickstoffgehalt  einer  guten  Ware  beträgt  15  bis  16  Proz.; 
soll,  was  selten  erforderlich,  die  Angabe  in  Prozenten  von  salpet«r- 
saurem  Natrium  geschehen,  so  hat  man  den  für  Stickstoff  gefundenen 
Prozentbetrag  mit  dem  Faktor  6,0605  zu  multiplizieren. 

b)    Reduktionsmethode. 

Man  löst  20,0g  Salpeter  in  einem  Literkolben  auf,  verdünnt  mit 
Wasser  bis  zur  Marke,  mischt  und  pipettiert  25  ccm  dieser  Lösung  ^ 
deren  vorheriges  Filtrieren  auch  hier  nicht  erforderlich  ist  —  in  den 
Kolben  A  des  Apparates  Nr.  129,  S.394,  fügt  etwa  250  ccm  Wasser  und 
25  ccm  Kali-  oder  Natronlauge  von  1,2  bis  1,3  spez.  Gewicht  hinzu  und 
fügt  den  Apparat  in  der  durch  die  Figur  gegebenen  Weise  zusammen. 
In  den  Kolben  G  bringt  man  20,0  ccm  Normalschwefelsäure  und  gibt 
ihm  eine  solche  Stellung  durch  geeignete  Unterlagen  oder  durch  Ver- 
längerung bezw.  Verkürzung  der  Schlauchverbindung  d,  dats  die  Kugel- 
röhre  h  mit  der  Spitze  in  die  Säure  eintaucht. 

Ist  der  Apparat  derartig  vorbereitet,  so  schüttet  man  etwa  3  g  in 
grobe  Späne  geschnittenes  Aluminiumblech  in  den  Kolben  A  und  setzt 
unmittelbar  darauf  den  Gummistopfen  von  a  fest  ein. 

Die  Wasserstoff  entwickeln  ng  und  die  dadurch  bewirkte  Reduktion 
der  Salpetersäure  und  ihre  gleichzeitige  Umwandlung  in  Ammoniak 
beginnt  sofort;  man  läfst  den  Apparat,  ohne  zunächst  zu  erwärmen, 
zwölf  Stunden  lang  —  am  einfachsten  über  Nacht  —  ruhig  stehen  und 
die  Zersetzung  sich  vollziehen.    Das  Abdestillieren  des  Ammoniaks  er- 
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folgt  dann  durch  Erhitzen  des  Inhalts  von  A  genau,  wie  auf  S.  385 
beschrieben.  Auch  hier  ist  zu  beachten,  data,  wenn  der  Inhalt  von  C 
durch  die  heilsen  Dämpfe  zum  Aufwallen  gebracht  wird,  ein  Verspritzen 
desselben  durch  entsprechende  Stellung  des  Kolbens  vermieden  werden 
mala.  Nach  Beendigung  der  Destillation  —  wenn  100  bis  150  ccm 
FIöBsigkeit  übergegangen  sind  —  löst  man  die  Verbindung  d,  spült  h 
sorgfältig  in  0  aus,  lälst  erkalten  und  titriert,  wie  S.  387  angegeben. 

Beispiel.  50 ccm  Losung  =  0,5g  Salpeter  sind  zersetzt.  Bei 
der  Titration  wurden  71,5  com  Ätzbarjtlauge  gebraucht,  welche,  da 
1,0 ccm  derselben  nach  S.  387  0,002810g  Stickstoff  anzeigt,  71,5  X 
0,002810  =  0,20092  g  Stickstoff  entsprechen.  Die  Vorlage  C  enthielt 
20,0  cem  Normalschwefelsäure. 

Da  20,0  ccm  Normalschwefelsäure  =  0,28080  g  Stickstoff 

und  71,5    „     Ätzbarytlauge  =  0,20092  „         „ 

entsprechen,  so  bleiben  als  Rest  0,07988  g  Stickstoff, 

▼eiche  aus  0,5  g  Salpeter  entstanden  und  abdestilliert  worden  sind. 

0,5  :  0,07988  =  100  :  x, 

X  =  15,98  Proz.  Stickstoff. 

Durch  Multiplikation  dieser  Zahl  mit  dem  Faktor  6,0605  erhält 
Qian  den  entsprechenden  Prozentgehalt  an  salpetersaurem  Natrium: 
15,98  X  6,0605  =  96,86  Proz. 

Bei  Mischungen  von  reinen  (stickstofffreien)  Superphosphaten  mit 
Cbilisalpeter  ist  zur  Bestimmung  des  Stickstoffs  unter  Anwendung  der 
Torstehenden  Methode  eine  dem  Gehalt  an  Salpeter  entsprechende 
grö[8ere  Menge,  wie  oben,  zur  Zersetzung  zu  bringen.  Ein  Gehalt  von 
4  Proz.  Salpeterstickstoff  in  solchen  Mischungen  entspricht  einem  Ge- 
lialt  von  etwa  25  Proz.  Salpeter  in  der  Mischung,  8  Proz.  Stickstoff 
einem  solchen  von  50  Proz.  Salpeter.  Man  würde  demnach  im  ersteren 
Falle  100  ccm  des  herzustellenden  Filtrats  (20  g:  1000  ccm),  im  zweiten 
50 ccm  derselben  anwenden  müssen,  um  in  beiden  Fällen  etwa  0,5  g 
Salpeter  in  Ammoniak  umzusetzen  und  zur  Titration  zu  erhalten. 

Zur  indirekten  Methode  der  Stickstoffbestimmung  sind 
folgende  Bestimmungen  erforderlich: 

B.    Bestimmung  der  Feuchtigkeit. 

5,0  g  Chilisalpeter  werden  bei  1 10^  C.  zwei  Stunden  lang  getrocknet 
I)er  Gewichtsyerlust  ist  Wasser. 

C.  Bestimmung  des  Gehalts  an  organischen  Verunreinigungen 
Sand  und  Ton. 

20,0  g  Salpeter  werden  in  einer  Schale  oder  einem  Becherglase  in 
300  bis  400  ccm  heifsem  Wasser  gelöst.     Den  unlöslichen  Rückstand 

27* 
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sammelt  man  auf  einem  gewogenen  Filter,  wäscht  mit  heifsem  Wasser 
aus,  trocknet  und  wägt.  Das  Mehrgewicht  ist  gleich  der  Summe  der 
oben  genannten  Stoffe.  Eine  weitere  Trennung  derselben  und  geson- 
derte Angabe  ist  nicht  notwendig. 

Das  Filtrat  wird  in  einem  Literkolben  nach  dem  Erkalten  auf 
lOOOccm  Volumen  gebracht,  gemischt  und  zu  den  folgenden  Unter- 
suchungen verwendet. 

D.    Bestimmung  des  soliwefelsauren  Calolume. 

In  200,0  ccm  des  Filtrats  (=  4,0  g  Substanz)  wird  nach  Zusatz 
von  etwas  Salzsäure  die  etwa  vorhandene  Schwefelsäure  durch  Chlor- 
baryum  (S.  253)  als  schwefelsaures  Baryum  gefällt  Man  lälst  minde 
stens  1 2  Stunden  stehen,  da  sich  ein  etwaiger  Niederschlag  sehr  langsam 
ausscheidet  und  behandelt  ihn  weiter,  wie  dort  angegeben.  Durch 
Multiplikation  der  demnächst  erhaltenen  Zahl  mit  dem  Faktor  0,5828 
findet  man  die  ihr  entsprechende  Menge  schwefelsauren  Calciums. 

E.    Bestimmung  des  Chlornatriiims. 

200,0  ccm  des  Filtrats  (=  4,0  g  Substanz)  titriert  man  nach  S.  272 
mit  zehntelnormaler  Silberlosung  und  erhält  durch  Multiplikation  der 
Anzahl  der  verbrauchten  Kubikzentimeter  mit  der  Zahl  0,00585  die  in 
4,0  g  Substanz  enthaltene  Menge  Chlornatrium. 

Die  Magnesiumsalze  sind  in  der  gewöhnlichen  Handelsware  in 
so  geringen  Spuren  vorhanden,  dafs  ihre  Bestimmung  bei  dieser  Ge- 
legenheit unterlassen  werden  kann. 

Beispiel.  Die  Feuchtigkeit sbestimmung  ergab  in  5,0g  Chili- 
Salpeter  =  0,130  g,  mithin  2,60  Proz.  Wasser. 

20,0  g  enthielten  0,021  g  Verunreinigungen,  welche  sich  mitbin  auf 
0,105  Proz.  berechnen. 

Aus  200,0  ccm  des  Filtrats  (4,0  g  Salpeter)  wurde  0,024  g  schwefel- 
saures Baryum  erhalten,  woraus  sich  0,024  X  0,5828  =  0,013987 g 
oder  0,35  Proz.  schwefelsaures  Calcium  berechnen. 

Bei  der  Chlortitration  erforderten  200,0  ccm  des  Filtrats  (4,0  g 
Salpeter)  6,2 ccm  Silberlösung,  welche  6,2  x  0,00585  =  0,03627g 
oder  0,91  Proz.  Chlornatrium  anzeigen. 

Es  sind  mithin  gefunden: 

2,60  Proz.  Wasser, 

0,11      „      Sand,  Ton  und  organische  Verunreinigungen. 

0,35      „      schwefelsaures  Calcium, 

0,9 1      „      Chlornatrium, 

zusammen     3,97  Proz.  fremde  Stoffe, 
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10  dals  ein  Rest  von  100  —  3,97  =  96,03  Proz.  übrig  bleibt,  welcher 
als  ungefährer  Gehalt  an  salpetersaurem  Natrium  bezeichnet 
werden  kann. 

Man  pflegt  im  Handel  ge wohnlich  anstatt  des  Gehalts  an  salpeter- 
saurem  Natrium  den  Gehalt  des  Ghilisalpeters  an  Stickstoffprozenten 
anzugeben.  Man  findet  diese  Zahl  durch  Multiplikation  des  für  sal- 
petersanres  Natrium  ermittelten  Betrages  mit  dem  Faktor  0,1650.  Im 
Torstehenden  Beispiel  würde  sich  demgemäts  der  Prozentgehalt  des 
untersuchten  Salpeters  auf 

96,03  X  0,1650  =  15,8  Proz.  Stickstoff 
stellen. 

F.    Bestiminung  des  Perchlorats. 

Man  übergietst  50  g  Salpeter  in  einem  Viertelliterkolben  mit  Wasser, 
löst,  füllt  bis  zur  Marke  auf,  mischt  und  filtriert.  In  25  ccm  dieses 
Filtrats,  =  5,0  g  Salpeter,  wird  zunächst,  wie  unter  E.  angegeben,  durch 
Titration  mit  zehntelnormaler  Silberlösung  das  Chlor  des  vorhandenen 
Natrinmchlorids  bestimmt.  1,0  ccm  Silberlösung  entspricht  0,003545  g 
Chlor. 

Zu  weiteren  25  ccm  desselben  Filtrats  fügt  man  in  einer  grolsen 
Platinschale  2  bis  3g  trocknes  kohlensaures  Natrium,  verdampft  auf 
dem  Wasserbade  zur  Trockne  und  glüht  den  Rückstand  unter  Be- 
deckung der  Schale  mit  einem  Platinblech  zwei  Stunden  lang  bei  dunkler 
Rotglut.  Das  vorhandene  Perchlorat  und  Chlorat  verlieren  bei  dieser 
Behandlung  ihren  Sauerstoff  und  gehen  in  Chlorid  über  *). 

Nach  dem  Erkalten  weicht  man  unter  sorgfältigem  Abspülen  des 
Platinblechs  und  der  Schale  den  Glührückstand  mit  heifsem  Wasser 
aaf,  bringt  die  Lösung  verlustlos  in  ein  grötseres  Becherglas,  setzt 
Salpetersäure  zu,  bis  kein  Aufbrausen  mehr  erfolgt,  und  stumpft  den 
Überschuls  dieser  Säure  durch  einen  geringen  Zusatz  von  Ammoniak 
ib,  bis  ein  hineingeworfenes  Stückchen  rotes  Lackmuspapier  deutlich 
blau  bleibt. 

Die  Lösung  wird  nunmehr  auf  ein  kleines  Volum  eingedampft, 
damit  das  überschüssige  Ammoniak  entweicht,  und  nach  Zusatz  von 
etwas  gelber  Kaliumchromatlösung  in  bekannter  Weise  mit  zebntel- 
Dormaler  Silberlösung  titriert.  Man  erhält  auf  diese  Weise  die  Gesamt- 
menge des  als  Chlorid,  Chlorat  und  Perchlorat  in  5,0  g  Salpeter 
vorhanden  gewesenen  Chlors,  bringt  davon  die  für  Chlorid  nach  E.  be- 


*)  Eine  gesonderte  Bestimmung  von  Perchlorat  und  Chlorat  ist  sehr 
Qmstilndlich  und  insofern  zwecklos,  da  beide  Salze  für  die  Kulturgewächse 
gleich  giftig  sind.  Mau  pflegt  den  Chlorgehalt  beider  Stoffe  auf  Perchlorat 
allein  zu  berechnen  und  dementsprechend  in  den  Untersuchungsattesten  nur 
als  .Perchlorat"  anzugeben. 
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stimmte  Menge  in  Abzug,  und  erhält  als  Rest  denjenigen  Anteil  Chlor, 
welcher  in  Form  Ton  Chlorat  und  Perchlorat  enthalten  war. 

Durch  Multiplikation  dieser  Zahl  mit  dem  Faktor  3,91  ergibt  sich 
die  ihr  entsprechende  Menge  Kaliumperchlorat. 

Beispiel.  25,0 ccm  des  obigen  Filtrates,  =  5,0 g  Salpeter,  ge- 
brauchten bei  der  Titration  20,2  ccm  zehntelnormale  Silberlösung,  welche 

20,2  X  0,003455  =  0,071077  g  Chlor  oder 
0,142154  Proz.  Chlor  (als  Chlorid) 
entsprechen. 

Die  Schmelze,  welche  dieselbe  Menge  Salpeter  enthielt,  gebrauchte 
25,2  ccm  Silberlösung,  welche 

25,2  X  0,003545  =  0,089334  g  oder 
0,178668  Proz.  Gesamtchlor 
anzeigen. 

Es  verbleibt  mithin  ein  Mehrgehalt  von 
0,17867 
—  0,14215 

=  0,03652  Proz.  Chlor, 
welcher,  auf  Perchlorat  berechnet: 

0,03652  X  3,91  =  0,13279  oder 
0,13  Proz.  Perchlorat 
ergibt. 

7.     Schwefelsaures   Ammonium. 

Das  schwefelsaure  Ammonium  oder  schwefelsaure  Ammoniak, 
(N  114)2804,  welches  in  Form  eines  groben,  mehr  oder  weniger  gerei- 
nigten Kristallpulvers  in  den  Handel  kommt,  wird,  fast  immer  mit 
Superphoaphaten  gemischt,  als  wertvoller  Stickstoffdünger  vielfach  an- 
gewendet. 

Man  bestimmt  darin  die  Feuchtigkeit  (durch  Trocknen  bei 
llO^C.)  und  den  Stickstoffgehalt  und  prüft  qualitativ  auf  ein  Vor- 
handensein von  Rhodau-  (oder  Schwefelcyan-)  Ammonium,  eine  Ver- 
unreinigung, welche  sich  bisweilen  in  „rohem  schwefelsauren  Ammon" 
vorfinden  und  eine  schädliche  Einwirkung  auf  die  Pflanzen  auszuüben 
im  Stande  sein  soll  0- 

Setzt  man  zu  der  wässerigen  Lösung  eines  schwefelsauren  Amnions 
einige  Tropfen  Salzsäure  und  Eisenchloridlösung,  so  färbt  sich  die 
Flüssigkeit  bei  Vorhandensein  von  Rhodanverbindungen  blutrot 

Auch  Eisenoxydul,  welches  nach  Zusatz  einer  Lösung  von  rotem  | 
Blutlaugensalz  durch  Entstehung  einer  blauen  Färbung  angezeigt  wird, 


*)  Nach  Märcker  (Biedermann'»  Zentr.-Blatt  Xll,  497)  wird  die  Giftig- 
keit des  Rbodanammoniums  weit  überschätzt. 
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sowie  freie  S&ure  sollen  im  schwefelsauren  Ammoniak  nicht  vorhan- 
den sein. 

Man  bestimmt  den  Stickstoffgehalt  des  schwefelsauren  Ammoniaks 
durch  Destillation  [T.  C,  S.  389],  löst  20,0  g  Substanz  in  einem  Liter- 
kolben auf,  mitst  nach  dem  Auffüllen  zur  Marke  und  gutem  Mischen 
ohne  weiteres  Filtrieren  50,0  ccm  (==  1,0  g  Ammoniaksalz)  ab  und  ver- 
fährt unter  Vorlage  von  20,0  com  Normal  schwefelsaure  bei  der  Aus- 
führung und  der  schlietslichen  Berechnung  genau  in  der  S.  385  u.  f. 
angegebenen  Weise. 

Man  gibt  den  Gehalt  des  untersuchten  Ammoniaksalzes  direkt  in 
den  gefundenen  Stickstoffprozenten  an,  von  welchen  eine  gute  Ware 
etwa  20  Proz.  enthält,  oder  man  berechnet  durch  Multiplikation  dieses 
Betrages  mit  dem  Faktor  4,7087  die  entsprechende  Menge  schwefel- 
saures Ammon. 

8.    Kalisalze. 

Mit  Bezugnahme  auf  das,  was  über  Kalidüngemittel  im  allgemeinen, 
über  ihre  Zusammensetzung  und  Untersuchung  bereits  auf  S.  402  u.  f. 
gesagt  worden  ist,  bedarf  es  hier  nur  noch  weniger  Bemerkungen. 

Da  der  Handelswert  der  oben  genannten  Substanzen  ausschlietslich 
durch  die  Menge  des  Kalis  oder  dessen  Verbindungen  bedingt  wird, 
80  genügt  in  fast  allen  Fällen  bei  Untersuchung  der  betreffenden  Stoffe 
die  alieinige  Bestimmung  des  Kalis. 

Man  verwendet  10,0  g,  bei  kaliärmeren  Substanzen  20,0  g  der  fein 
geriebenen  und  gut  gemischten  Probe  und  stellt  daraus,  nach  Aus- 
fällung der  vorhandenen  Schwefelsäure  mittels  Chlorbaryumlösung, 
und  Entfernung  des  überschüssigen  Chlorbaryums  und  der  vorhandenen 
Kalk-,  Magnesia-  und  Eisen  Verbindungen  1000  com  Lösung  dar.  50  com 
der  ammonfreien  Lösung  werden  in  der  oben  beschriebenen  Weise  mit 
Platinlösung  behandelt.  In  Bezug  auf  die  Ausführung  der  Untersuchung 
und  die  Berechnung  der  gefundenen  Resultate  kann  auf  das  S.  402  u.  f. 
Gesagte  und  das  daselbst  angeführte  Beispiel  verwiesen  werden. 


9,    Abfalllauge  (von  der  Melasseentzuckerung). 

Über  die  Abfall-  oder  Endlaugen  und  die  Bestimmung  ihrer  Be- 
i^taiidteile  ist  bereits  im  Abschnitt  L  6,  S.  228  ausführlich  abgehandelt 
forden.  Die  Laugen  dienen  zur  Fabrikation  von  Schlempekohlen, 
selten  in  mehr  oder  weniger  eingedicktem  Zustande  als  Dünge- 
mittel und  werden  nach  ihrem  Gehalt  an  Kali  und  Stickstoff  geschätzt 
Pesp.  bezahlt.  Für  diesen  Zweck  ermittelt  man  neben  jenen  beiden 
Stoffen  noch  in  bekannter  Weise  das  spezifische  Gewicht  der  Lauge, 
Um  die  gewonnenen  Resultate,  wenn  nötig,  auf  Gewichtsprozente  um- 
rechnen zu  können. 


424  KüDStliche  Bängemittel. 

A.    Bestimmung  des  Kaligehalts. 

öOccm  Lauge  werden  auf  dem  Wasserbade  in  einer  Platinschale 
80  weit  wie  möglich  eingedampft,  Bodann  nach  der  S.  163  angegebenen 
Methode  yerascht  Die  weilse  Asche  löst  man  —  indem  durch  ein 
Bedecken  der  Schale  mit  einem  Uhrglase  Verspritzen  verhütet  'wird  — 
in  wenig  Salzsäure,  spült  die  entstandene  Lösung  in  einen  250-ccm- 
Kolben,  fällt  durch  einige  Tropfen  Chlorbaryumlösang  unter  Vermeidung 
eines  Überschusses  die  geringe  Menge  Schwefelsäure,  füllt  nach  dem 
Erkalten  bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  unbenäfstes, 
kleines  Falten filter  in  ein  trockenes  Glas. 

In  25ccm  des  Filtrats  (==  5,0  ccm  Lauge)  —  bei  sehr  dünnen 
Laugen  im  doppelten  Quantum  —  bestimmt  man  das  Kali  mit  Platin- 
lösung  nach  S.  403.     (Der  bez.  Faktor  ist  0,1941.) 

Beispiel.     5  ccm  Lauge  geben: 

Glas  4-  Filter  -|-  Kaliumplatinsalz     .     .     32,9515  g, 
Glas  +  Filter 31,9155  g, 


Kalium platinchlorid     .     .       1,0360  g. 

1,03G0  X  0,1941  =  0,201087  g  Kali, 

5,0  ccm  :  0,201087  =  100  :  x, 
X  =  4,02  Proz.  Kali  (Volumprozente). 

B.    Bestimmung  des  Stiokstoffgehalts. 

Der  in  Form  verschiedener  organischer  Verbindungen  Yorhandene 
Stickstoff  der  Lauge  wird  nach  dem  Kjeldahlschen  Verfahren  (A.. 
S.  384)  bestimmt. 

Man  lälst  bei  dünnflüssigen  Laugen  die  mit  der  Pipette  abgemessene 
Menge  direkt  in  den  Zersetzungskolben  einlaufen,  stellt  oder  legt  den- 
selben in  einen  auf  llO^C.  erhitzten  Trocken  schrank  und  läfst  das  vor- 
«handene  Wasser  völlig  verdampfen.  Zu  dem  Rückstande  fügt  man  25 
bis  30  ccm  der  mit  Phosphorsäureanhydrid  versetzten  konzentrierten 
Schwefelsäure,  einen  Tropfen  Quecksilber  und  etwas  Paraffin  und  ver- 
fährt wie  gewöhnlich.  Des  starken  Auf  Schäumens  halber  benutzt  man 
die  gröfseren  Kolben  (S.  388).  Bei  stark  eingedickten  Laugen  wägt 
man  zunächst  den  leeren  Kolben,  giefst  etwas  von  der  Substanz  hinein 
und  bestimmt  durch  Wiederwägung  die  verwendete  Menge. 

Die  Verbrennung  selbst,  die  Destillation,  die  spätere  Titrierung  nnd 
Berechnung  werden  genau  nach  S.  384  u.  f.  ausgeführt. 

Beispiel.  25  ccm  Lauge  sind  eingedampft,  demnächst  27,2  ccm 
BarytlösunjT,  von  welcher  1,0  ccm  =  0,002810  g  Stickstoff,  verbraucht. 
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20,0  ccm  Normal -Schwefelsaure  ==  0,28080  g  Stickstoff, 

,  27,2    „  „         Barytlösang     =  0,07643  g 

25,0  ccm  Lauge  =  0,20437  g  Stickstoff, 

mithin  100  ccm  =  0,82  g  oder  Prozente  (Volumprozente). 

Zur    Umrechnung  in   Gewichtsprozente  hat    man   die  erhaltenen 

Beträge  durch  das  spezifische  Gewicht  zu  dividieren.     Dasselbe  sei  bei 

17,50 C.  =  1,0426  gefunden,  so  erhält  man: 

4  02 

- '  — ;  ==  3,85  Gewichtsprozente  Kali, 

0  82 
T70~426  =  ^'^^  "  Stickstoff. 

10.    Scheideschlamm  (Prefsschlamm). 

Der  bei  der  Scheidung  und  Saturation  der  Zuckersäfte  abfallende 
Schlamm  besteht,  abgesehen  von  einem  beträchtlichen  Wassergehalt, 
Hauptsächlich  aus  gefälltem,  also  äulserst  fein  zerteiltem,  kohlen- 
saurem Calcium.  Unter  Umständen  enthält  er  etwas  schwefligsaures 
und  schwefelsaures  Calcium  und  daneben  geringe  Mengen  Phosphor- 
fiäure  und  Kali,  sowie  die  aus  den  Säften  ausgeschiedenen  stick- 
stoffhaltigen Eiweifsstoffe. 

Der  Schlamm  ist  somit  ein  wertvolles  Düngemittel  und  seine 
diesbezügliche  Untersuchung  hat  sich  demgemäls  auf  die  Bestimmung 
oben  genannter  Stoffe  zu  erstrecken. 

Man  trocknet  zunächst  eine  gröfsere,  100  bis  200  g  betragende 
Durchschnittsprobe  des  frischen  Schlammes  vollständig  aus  und  ver- 
wendet diese  wasserfreie,  leicht  zu  feinem  Pulver  zerreibliche  Substanz 
zu  allen  Bestimmungen.  Eine  gleichzeitig  angesetzte  Feuchtigkeits- 
bestimmung ermöglicht  demnächst  die  Umrechnung  auf  die  frische, 
angetrocknete  Masse. 

A.    Bestimmung  des  Wassergehalts. 

10,0  g  frischer  Schlamm  werden  in  Messingschälchen  in  üblicher 
Weise  getrocknet. 

B.    Bestimmung  des  kohlensauren  Calciums. 

Dieselbe  wird,  unter  Verwendung  der  getrockneten  Substanz,  wie 
bei  der  Untersuchung  des  Kalksteins  S.  296  angegeben,  mit  dem 
Geilsl ersehen  Apparate  ausgeführt. 

C.    Bestimmung  des  Fhosphorsäuregehalts. 

25,0  g  der  wasserfreien  Substanz  werden  in  einer  Schale  mit 
beilsem  Wasser,  an  gerührt  und  so  lange  mit  Salpetersäure  versetzt, 
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bis  kein  AufbrauseD  bei  erneutem  Zusatz  mehr  stattfindet.  Die  Lösang 
wird  kurze  Zeit  erwärmt,  nach  dem  Abkühlen  verlustlos  in  einen 
250-ccm-Eolben  gespült,  mit  Wasser  bis  zur  Marke  verdünnt,  gemischt 
und  durch  ein  unbenälstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes  Grlas  filtriert. 
In  100  ccm  des  Filtrats  (=  10,0  g  Substanz)  fällt  und  bestimmt  man 
die  Phosphorsäure  mit  Molybdänlösung  nach  S.  397. 

D.    Bestimmung  des  Kaligehalts. 

100  g  frischer  Schlamm  werden  in  einer  Reibschale  mit  heilsem 
Wasser  angerieben  und  mit  Hilfe  eines  Trichters  ohne  Verlust  in  einen 
Literkolben  gespült.  Man  erhitzt  den  etwa  zur  Hälfte  gefüllten  Kolben 
auf  dem  kochenden  Wasserbade  zehn  Minuten  lang,  läfst  erkalten,  füllt 
bis  zur  Marke,  mischt  und  filtriert  durch  ein  grofses,  trockenes  Falten- 
filter.     Das  Filtrat  enthält  die  vorhandenen  Kalisalze. 

500  ccm  des  Filtrats  =  50,0  g  Schlamm  i)  werden  unter  Zusats 
einiger  Tropfen  Salzsäure  zunächst  in  einer  gröfseren  Porzellanschale 
auf  etwa  50  ccm  eingedampft;  den  Rest  bringt  man  in  einer  Platin- 
schale  zur  Trockne  und  entfernt  die  organischen  Stoffe  durch  gelindes 
Glühen.  Man  löst  in  wenig  heilsem  Wasser,  fällt  durch  vorsichtigen 
Zusatz  von  Chlorbaryumlösung  die  vorhandene  Schwefelsäure  und  trennt 
den  erhaltenen  Niederschlag  durch  Filtration  von  der  Lösung. 

Die  letztere  versetzt  man  nun  in  einem  Becherglase  heils  mit 
Ammoniak,  mit  kohlensaurem  und  etwas  oxalsaurem  Ammon,  bis  bei 
weiterem  Zusatz  der  letztgenannten  Lösung  keine  Fällung  mehr  eintritt, 
filtriert  den  entstandenen  Niederschlag  ab,  wäscht  ihn  sorgfältig  mit 
heilsem  Wasser  aus  und  dampft  das  Filtrat  samt  den  Waschwässem 
in  einer  Platinschale  zur  völligen  Trockne.  Man  glüht  mälsig,  um  die 
Ammon  salze  zu  verflüchtigen,  nimmt  den  Rückstand  mit  wenig  heilsem 
Wasser  auf  und  filtriert  durch  ein  kleines  Filter.  Zu  dem  mit  den 
Wasch  wässern  in  einer  kleinen  Porzellanschale  vereinigten  Filtrate  fügt 
man  etwas  Platinchloridlösung  und  verfährt  nach  den  Vorschriften  an! 
S.  402  u.  f.  Die  Menge  des  schlielslich  erhaltenen  Kaliumplatin- 
chlorids wird  mittels  eines  gewogenen  Filters  bestimmt  und  auf  Kali 
umgerechnet. 

E.    Bestimmung  des  Stickstoffgehalts. 

Man  verfährt  nach  der  Methode  von  Kjeldahl,  S.  384,  bringt  in 
den  Zersetzungskolben  5,0  g  der  wasserfreien  Substanz,  fügt  so  viel  kon* 
zentrierte  Schwefelsäure  hinzu,  bis  die  Masse  flüssig  bleibt,  und  erhitzt 
vorsichtig  und  so  lange,  bis  der  Kolbeninhalt  farblos  geworden,  alle 
organische  Substanz  somit  verbrannt  ist. 

*)  Den  verbleibenden  unlöslichen  Bückstand  darf  man  unberücksichiig' 
lassen. 
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Die  Desüllation  erfolgt,  wie  unter  A.,  S.  384  angegeben,  unter 
Vorlage  von  20ccm  Normal-Schwefel s&ure.    (Beispiel  s.  auf  S.  387.) 

Zur  Abgabe  der  Resultate  berechnet  man,  wie  oben  gesagt,  die 
gefundenen  Zahlen  auf  frischen,  ungetrockneten  Schlamm. 

Beispiel.     Die  Untersuchung  der  wasserfreien  Substanz  habe  er- 

^^^^'  87,30  Proz.  kohlensaures  Calcium, 

1,37      „      Phosphorsäure, 
0,11      „      Kali, 
0,25      „      Stickstoff, 

die  Wasserbestimmnng  im  ungetrockneten  Schlamm     44,9  Proz., 
so  dals  also  an  Trockensubstanz  vorhanden  sind  .     .     55,1      „    , 

=    100,0  Proz. 
Nach  dem  Ansätze: 

100  :  87,3  =  55,1  :  x, 

erhält  man  x  =  48,10  Proz.  kohlensaures  Calcium  und  nach  gleich- 
artiger Berechnung  der  übrigen  Zahlen  folgende  Werte  für  den  frischen 
Schlamm  von  44,9  Proz.  Wassergehalt: 

48,10  Proz.  kohlensaures  Calcium, 
0,75      „      Phosphorsaure, 
0,06      „      Kali, 
0,14      „      Stickstoff. 


Zusammensetzung  der  künstlichen  Düngemittel. 

Zur  Beurteilung  der  durch  die  Analyse  gewonnenen  Zahlenwerte 
und  zum  Vergleich  derselben  mit  dem  mittleren  Gehalt  der 
gebräuchlichsten  künstlichen  Düngemittel  lassen  wir  in  nach- 
stehender Tabelle  eine  Zusammensetzung  des  Gehalts  derselben  an 
wertbestimmenden  Bestandteilen  folgen. 

Tabelle   XVII. 
Durchschnittsgehalt    der    wichtigeren    künstlichen    Dünge- 
mittel an  wertbestimmenden  Stoffen. 


IlStickstoff 


Bezeichnung 

des 
Düngemittels  ||      p^^^^^^ 


Kali 
Prozent 


Phosphor- 
säure 

Prozent 


Knochenmehl,  gedämpft Il  3  his  5 

,              entleimt I  1^3 

flornmehl  und  Hornspäne '  10,2 

Fiachguano !,  8,5 


—  I     19  his  25 

—  24     ,     30 
~  5,5 
0,3  !           13,8 
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Bezeichnung 

des 
Düngemittels 

Fleischdüngemehl 

Auifgeschlossener  Peruguano 

Boher  Peruguano 

Aufgeschlossenes  Knochenmehl     .    .   . 

Chilisalpeter 

Schwefelsaures  Ammoniak 

Knochenkohle 

Floridapbospbat 

Algier-        ,  

Tennessee-  „  

Tiiomasphosphatmehl 

ßuperphosphat  aus  Knochenkohle    .    . 
,  „     Floridaphosphat    . 

,     Algier- 
„  „     Tennessee-  „ 

Präzipitiertes  phosphorsaures  Calcium 

Knochenasche 

Ahf alllauge  (spez.  Gewicht  1,04)  .    .    . 

Blutmehl 

Scheideschlamm,  getrocknet 

Torfasche 

Braunkohlenasche 

Steinkohlenasche 

Rohe  Kalisalze: 

Kainit 

Carnallit 

Sylvinit 

Bergkieserit 

Konzentrierte  Salze  (Fabrikate): 

Schwefels.  Kali,  garantiert  zu  .    •    . 
„  Kalimagnesia 

Chlorkalium,  garantiert  zu    ...    . 

Kalidüngesalz,  garantiert  zu     .    .    . 


Istickstoff 

I 

I       Prozent 


Kali 
Prozent 


Phosphor- 
säure 

Prozent 


5,8 

7 

7 

2,6 
15,5 
20,5 


0,3 

3,3 
0,1 


17.4 
10,0 
14 
17,6 


— 

21,0 

— 

35.0 

— 

- 

29,3 

— 

— 

32,5 

— 

" 

17,5,dae.  i:U 

Zitronensäure- 

löslich 

0,3 

— 

17,0 

0.6 

— 

17.0 

0,3 

— 

15,0 

— 

— 

16,0 

0,5 

0,1 

28  bis  3ö 

— 

0,3 

35,5 

0,8 

4,0 

11,8 

0,7 

1,2 

0,2 

0,1 

0,5 

— 

0,5 

1'2 



0,7 

0.6 

-- 

0,1 

0,2 



12  bis  13 

— 

— 

9    „    10 

— 

— 

12    .    1^ 

— 

7,5 





48  bis  53 

— 

26    ,    i» 

— 

50    .    5^ 





20    ,    *" 

XVI. 

Zuck  errübens  amen. 


Die  Fracht  der  PflanzengattaDg  Beta,  Runkelrübe,  zu  welcher 
auch  die  durch  sorgfältige  und  andauernde  Kultur  fortwährend  ver- 
besserte Zuckerrübe  gehört,  besteht  bekanntlich  aus  grölseren  oder 
kleineren  Fruchtständen  oder  Fruchtknäueln,  deren  jeder  eine 
gewisse  Anzahl  Einzelfrüchte  einschliefst. 

Die  Mehrzahl  dieser  Knäuel  —  Rübensamen  oder  Rüben- 
kerne genannt  —  enthalten  drei  solcher  Einzelfrüchte,  auch  zwei, 
selten  mehr  oder  weniger,  welche  als  kleine,  harte,  braunschalige  Körner 
in  den  Höhlungen  des  Knäuels  eingebettet  liegen  und  bei  beginnendem 
Wachstum  unter  geeigneten  Umständen  ebenso  viele  Keime  entwickeln, 
welche  sämtlich  zu  selbständigen  Rübenpfianzen  auszuwachseu  ver- 
mögen. 

Ein  Rübensamen  wird  also  unter  sonst  gleichen  Verhältnissen  um 
so  besser  und  zur  Aussaat  vorteilhafter  sein,  je  mehr  Keimpflanzen  aus 
einer  gegebenen  Menge  von  Samen  sich  entwickeln.  Gut  ausgereifter, 
irischer  Samen  wird  demnach  allezeit  den  Vorzug  verdienen;  längere 
Aufbewahrung  schwächt  das  Keimungsvermögen,  unreife,  vorzeitig 
geerntete  Samen  sind  nicht  entwickeln ngsfähig,  aus  überreifen  Knäueln 
endlich  sind  die  kleinen  Samenkörner  häufig  bereits  ausgefallen  und 
verloren  gegangen,  die  Fruchthöhlungen  leer. 

Die  Wachstums  Verhältnisse  der  Samenstaude  bringen  es  mit  sich, 
<1&18  eine  völlige  Gleichartigkeit  der  sämtlichen  Knäuel  einer  und  der- 
selben Staude  nicht  wohl  erzielt  werden  kann ;  die  unteren,  zuerst  ab- 
gebiahten Teile  werden  reifer  und  ausgebildeter  sein,  wie  die  zuletzt 
getriebenen,  oberen  Spitzen,  und  daher  kommt  es,  dafs  selbst  die 
D«8ten  Samensorten  stets  einen  gewissen  Prozentsatz  von  Knäueln 
enthalten,  welche  aus  dem  einen  oder  anderen  Grunde  gar  keine  Keime 
hervorbringen. 

Mangelnde  Sorgfalt  und  Reinlichkeit  bei  der  Ernte  und  der  handels- 
gemälsen  Zubereitung  des  Samens  belassen  demselben  häufig  gewisse 
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kleine  Mengen  anhaftender  Schmntzteile ,  Erdklümpchen ,  Sternchen, 
fremde  Samen,  Stielstücke  und  dergleichen,  welche  das  Oesamtgewicht 
in  unzulässiger  Weise  vermehren;  feucht  geemteter  oder  in  feuchten 
Räumen  gelagerter  Samen  kann  einen  Wassergehalt  besitzen  oder 
annehmen,  welcher  bisweilen  weit  über  die  annehmbaren  Grenzen 
hinausgeht. 

Aus  allen  diesen  Gr&nden  ist  der  Zuckerrübensamen  Gegenstand 
eingehender  Untersuchung.  £&  sind  von  malsgebenden  Stellen  im 
Laufe  der  Zeit  gewisse  ,,Normen"  aufgestellt  worden,  welche  die 
obenstehenden  Verhältnisse  berücksichtigen  und  beim  reellen  Handel 
zu  Grunde  gelegt  werden. 

Der  wichtigste  Punkt  ist  die  zu  erwartende  Menge  von  Keimen, 
also  die  Keimfähigkeit,  femer  die  Schnelligkeit,  in  welcher  dieselben 
ausgetrieben  werden  oder  die  Keimungsenergie,  sodann  der  Feuchtis;- 
keitsgehalt  und  die  Anzahl  der  nichtkeimfähigen  Knäuel. 

Dementsprechend  enthalten  die  „Magdeburger  Normen  für 
Zuckerrübensamenhandel*^  folgende  Bestimmungen^): 

„Der  Rübensamen  ist  in  guter  und  gesunder  Beschaffenheit  zu 
liefern  und  mufs  den  folgenden  Normen  entsprechen: 

1.  1  kg  Rübensamen  soll  in  14  Tagen  wenigstens  70000  Keime 
liefern ; 

2.  hierTon  müssen  in  sechs  Tagen  wenigstens  46  000  Keime  aus- 
getrieben sein; 

3.  von  100  Samenknäueln  müssen  mindestens  75  gekeimt  haben; 

4.  der  Wassergehalt  ist  bis  15  Proz.  einschlielslich  normal;  bis 
17  Proz.  einschlielslich  bleibt  die  Ware  noch  lieferbar;  es  ist 
jedoch  bei  über  15  Proz.  bis  17  Proz.  ein  dem  Gewichte  des 
Wassers  entsprechender  Prozentsatz  zu  vergüten  (die  Einsendung 
von  Rübensamenproben  zur  Untersuchung  auf  Wassergehalt  mufs 
in  luftdicht  schlielsenden  Behältern  erfolgen); 

5.  fremde  Bestandteile  sind  bis  3  Proz.  einschlielslich  gestattet;  bis 
5  Proz.  einschlielslich  bleibt  die  Ware  noch  lieferbar;  es  ist  aber 
bei  über  3  Proz.  bis  5  Proz.  ein  dem  Gewichte  der  fremden  Be- 
standteile entsprechender  Prozentsatz  zu  vergüten; 

6.  die  Verletzung  auch  nur  einer  der  Normen  von  1.  bis  5.  macht 
die  Ware  zu  einer  nicht  lieferbaren." 

Die  „Wiener  Normen  für  Zuckerrübensamen**  stellen 
folgende  Bedingungen  *) : 

„A.  Grenzwerte,  d.  h.  solche,  bei  welchen  jedes  Prozent 
Minderwert  entsprechend  vergütet  werden  mufs: 


*)  Bekanntmachung  des  Vereins  der  Deutschen  Zuckerindustrie.  Ab- 
teilung der  Rohzuckerfabriken ,  vom  12.  März  1901.  („Deutsche  Zucker 
Industrie",  Nr.  11,  vom  15.  Febr.  1901.) 

*)  Zeitschrift  1896,  S.  898. 
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1.  Der  ZuckerrübenBamen  darf  an  Yeranreinigangen  (Blätteru, 
StengelBtücken ,  Erde,  Steinchen  u.  s.  w.)  nicht  mehr  als  3  Proz. 
enthalten ; 

2.  der  Feuchtigkeitsgehalt  soll  15  Proz.  nicht  übersteigen; 

,    3.  der  Znckerrübensamen  soll  in  6  Tagen  (vorläufige  Mitteilung) 
!         wenigstens   125  Keime  von   100  (reinen)  Knäueln  ausgetrieben 
haben; 

4.  nach  Abschlufs  des  Keimversuches  (12  Tage  bei  intermittieren- 
der Erwärmung)  soll  der  Rübensamen  von  100  (reinen)  Knäueln 
mindestens  150  kräftig  entwickelte  Keime  ausgetrieben  haben; 

5.  anter  100  (reinen)  Knäueln  sollen  mindestens  80  vollkommen 
keimfähig  sein ; 

6.  1kg  reiner  und  lufttrockener')  Knäuel  soll  mindestens  70000') 
Keime  liefern. 

B.  Nur  bei  solchen  Rübensamen,  bei  welchen  bessere  als  die 
oben  augeführten  Zahlen  garantiert  worden  sind,  werden  im  Falle  einer 
Dilerenz  im  Residtate  der  Nachuntersuchung  gegenüber  der  Garantie 
folgende  Werte  (Latituden)  entsprechend  eingerechnet: 

1.  Bei  den  fremden  Bestandteilen  1  Proz.; 

2.  bei  dem  Wassergehalte  2  Proz.; 

3.  bei  der  Keimfähigkeit  10  Keime,  unter  der  Voraussetzung,  dals 
dieselbe  nicht  weniger  als  150  Keime  beträgt; 

4.  bei  den  keimfähigen  Knäueln  4  Proz.; 

5.  bei  der  Zahl  der  Keime  von  1  kg  der  reinen  Ware  1200  Keime. 

C.  Nicht  lieferbar  (mit  Rücksicht  auf  die  obigen  Beurteilungs- 
niomente  ist  ein  Rübensamen: 

1-  Wenn  er  mehr  als  4  Proz.  Verunreinigungen  enthält; 

2.  wenn  er  mehr  als  17  Proz.  Feuchtigkeitsgebalt  aufweist; 

3  wenn  100  (reine)  Knäuel  nach  Abschluls  des  Keimversuches 
(12  Tage  bei  intermittierender  Erwärmung)  weniger  als  140  Keime 
ausgetrieben  haben  oder  wenn  1  kg  reiner  und  lufttrockener 
Knäuel  weniger  als  68800  Keime  liefert; 

4.   wenn  von  100  (reinen)  Knäuel u  weniger  als  76  keimfähig  sind.** 

A.    Bestinmiuiig  der  Keimfähigkeit. 

Man  ermittelt  die  Keimfähigkeit  des  Rübensamens,  indem  man 
fine  gewisse  Anzahl  von  Samenknäueln  zum  Keimen  bringt  und  die 

*)  ,Alg  , lufttrocken"  wird  ein  Rübensamen  betrachtet,  „ welcher 
nach  24  ständiger  Aufbewahrung?  in  offenen  Glasgefäfsen ,  in  einem  Lokale 
®it  18®  C.  Lufttemperatur  und  einer  relativen  Luftfeuchtigkeit  von  52  Proz.» 
^och  einen  Feuchtigkeitsgehalt  von  10  Proz.  besitzt." 

)  »Berechnet  mit  Zugrundelegung  einer  Durchschnitts  wäre  mit  46  600 
*^näueln  in  1  kg  reiner  und  lufttrockener  Knäuel." 
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entwickelteD  Keime  zählt.  Jeder  Keimversach  ist  doppelt  oder  drei- 
fach auszuführen  und  aus  den  EIrgebnissen  das  Mittel  zu  berechnen. 

Das  sogen.  Keimbett,  die  den  Samen  zn  gebende  Unterlage,  mufs 
reinlich  und  übersichtlich  sein,  einerseits  die  erforderliche  Feuchtigkeit 
halten,  andererseits  einen  ungehinderten  Luftzutritt  und  die  notwendige 
Wärmezufuhr  ermöglichen  lassen. 

Man  benutzt,  wo  besondere  Vorrichtungen  für  diesen  Zweck  fehlen, 
zweckmälsig  als  Keimbett  viereckige  Kästen  von  starkem  Zinkblech 
von  36  cm  Länge  und  Breite  und  6  cm  Höhe,  welche  mittels  eines  über- 
greifenden Randes  in  einen  zweiten,  etwas  grölseren  und  tieferen  Kasten 
eingehängt  werden  können. 

Der  Boden  des  ersteren,  des  Einsatzkastens,  ist  sehr  fein  siebartig 
durchlöchert  und  wird  mit  einer  2,5  cm  hohen  Schicht  ausgeglühten 
groben  Quarzsandes  gleichmälsig  bedeckt,  der  untere  Kasten  di^egen 
erhält  so  viel  Wasser,  dafs  dasselbe  nach  dem  Einhängen  des  oberen 
Gefälses  den  Boden  des  letzteren  eben  berührt  und  dem  darin  befind- 
lichen Sande  also  stets  Gelegenheit  bietet,  so  viel  Wasser  aufzusaugen, 
dafe  er,  ohne  „nats**  zu  sein,  auf  allen  Punkten  eine  mälsige  Durch- 
feuchtung zeigt  und  eine  solche  sich  bewahren  kann. 

Der  Feuchtigkeitsgehalt  darf  etwa  60  Proz.  der  wasserhaltenden 
Kraft  des  Sandes  betragen;  eine  zu  grofse  Feuchtigkeit  ist  unter  allen 
Umständen  zu  vermeiden. 

In  den  Sand  eingesteckte  Glasstreifen  von  3  cm  Höhe  teilen  die 
SandBäche  in  sechs  gleich  grolse  Abteilungen,  von  denen  je  zwei  zu- 
sammengehören und  mit  la,  Ib,  IIa,  IIb  u.  s.  w.  bezeichnet  sind,  in 
der  Mitte  befindet  sich,  in  den  Sand  halb  eingedrückt,  ein  kurzes  Glas- 
thermometer zur  Beobachtung  der  Temperatur  des  Keimbettes.  Die- 
selbe ist  während  der  Dauer  des  Versuchs  auf  20 <^  C.  zu  halten,  doch 
ist  eine  täglich  sechsstündige  Erhöhung  der  Keimbettwärme  auf  30^0. 
erforderlich  ^).  Die  ganze  Vorrichtung  wird  so  aufgestellt,  das  mittels 
einer  regulierbaren,  sehr  kleinen  Flamme  eine  gleichmäfsige  Erwärmung 
des  im  unteren  Kasten  befindlichen  Wassers  und  damit  des  Keimbetts 
ermöglicht  ist. 

Von  dem  zu  prüfenden  Samen  schüttet  man  eine  grötsere  Menge 
auf  einen  Bogen  Papier  und  zählt,  indem  man  selbstverständlich  ohne 
jede  Auswahl  vorgeht,  zwei-  oder  dreimal  je  100  Knäuel  ab.  Es  ist 
dabei  sorgfältigst  zu  beachten,  dals  unter  der  abgezählten  Menge  die 
Zahl  der  grolsen,  mittleren  und  kleineren  Körner,  sowie  des  verschie- 
denen Reifegrades  in  annähernd  demselben  Verhältnis  vertreten  sind, 
wie  in  der  zur  Untersuchung  genommenen  Gesamtprobe.  Man  be- 
stimmt alsdann   das   Gesamtgewicht  jeder  einzelnen  Partie  auf  einer 


*)  Nach  den  „Technischen  Vorschriften  des  Verbandes  landwirtschaft- 
licher Versuchsstationen  im  Deutseben  Reiche  für  die  Samenprüf ungeii*- 
Landwirtschaftliche  Versuchsstationen  54,  91. 
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genauen  Wage,  bringt  sie  in  flache  Porzellanschälchen ,  übergielst  mit 
Wasser  und  lälst  fünf  Stunden  lang  anquellen.  (Dieser  Zeitraum  ist 
in  die  Dauer  der  KeimkraftsprüfuDg  einzurechnen.)  Mit  Hilfe  einer 
Pinzette  legt  man  die  gequell-  j^l     ^^33 

la. Da, in>. 


Ib. 


nb. 


nib. 


ten  Samen  alsdann,  wie  die 
nebenstehende  Zeichnung  an- 
gibt, in  regelmäfsiger  Anord- 
nung, welche  ihre  Anzahl  noch 
einmal  zu  kontrollieren  ge- 
stattet, unter  schwachem  An- 
drücken derart  auf  das  be- 
feuchtete Keimbett,  dals  die 
Abteilungen  la,  IIa  und  III a 
(Fig.  133)  je  100  Knäuel  er- 
halten. 

Jede  Abteilung  wird  mit 
eioergleichmälsig  aufliegenden 
Platte  aus  dünnem  Fenster- 
glase bedeckt.  Ohne  diese 
Belastung  würden  die  Kn&uel 
durch  die  sich  entwickelnden  Keime  sehr  bald  über  den  Sand  empor- 
gehoben werden  und  dorn  Vertrocknen  anheimfallen. 

Man  setzt  dann  den  so  beschickten  Kasten  in  das  dazu  gehörige 
Wassergefäls  ein,  bedeckt  ihn  mit  einer  lose  aufliegenden,  von  zwei 
starken  Glasstäben  getragenen,  dünnen  Filzplatte,  so  dafs  die  Wärme- 
aasstrahlung erschwert,  die  Belichtung  ausgeschlossen,  der  Zutritt  der 
Luft  aber  ungehindert  ist,  und  regelt  die  Temperatur,  wie  oben  an- 
gegeben. Die  Gesarotdauer  des  Keimversuchs  ist,  den  „Normen"  ent- 
sprechend, auf  14  Tage,  vom  Einquellen  des  Samens  an  gerechnet, 
bemessen. 

Nach  einigen  Tagen  beginnt  das  Hervortreten  der  weifsen  Keim- 
spitzen;  sobald  die  einzelnen  Keime  eine  Länge  von  1  bis  2  cm  erreicht 
haben,  nimmt  man  die  betreffenden  Knäuel  mittels  der  Pinzette  heraus, 
entfernt  durch  vorsichtiges,  langsames  Ziehen  den  ganzen,  verhältnis- 
iD&Isig  lose  sitzenden  Keim  aus  der  Fruchthöhlung  und  überträgt  den 
Knäuel  in  die  entsprechende,  bisher  leere  Nebenabteilung,  also  von  la 
nach  Ib,  von  IIa  nach  IIb  u.  s.  w.,  während  diejenigen  Knäuel,  welche 
noch  nicht  keimten,  oder  deren  Keime  zum  Abnehmen  noch  zu  klein, 
ruhig  auf  ihren  bisherigen  Plätzen  belassen  werden. 

Die  Anzahl  der  abgenommenen  Keime  wird  für  jede  Abteilung 
gesondert  angemerkt,  und  nach  Ablauf  von  sechs  Tagen  die  Gesamt- 
zahl der  in  jeder  Abteilung,  also  von  100  Knäueln  ausgetriebenen 
Keime  festgestellt. 

Man  fährt  in  dieser  Weise  unter  täglicher  regelmälsiger  Beob- 
achtung der   ausgelegten  Samen   fort,  bis   die  oben   angegebene  Zeit 

Prühlinjf,    Anleitunf?.  OQ 
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verstrichen  ist  und  in  den  mit  a  bezeichneten  Abteilangen  endlich 
nur  noch  diejenigen  Knäuel  zurückgeblieben  sind,  welche  überhaupt 
keimungsuufähig  waren. 

Ihre  Anzahl  in  jeder  Abteilung  ist,  wie  leicht  ersichtlich,  gleich 
dem  Prozent gehalt  des  Samens  an  ungekeimten  Knäueln.  Man  zählt 
alsdann  nach  den  niedergeschriebenen  Beobachtungen  die  in  jeder  Ab- 
teilung getriebenen  Keime  zusammen  und  beendet  damit  den  Versuch. 

Eine  im  Laufe  der  Zeit  etwa  auftretende  geringe  Schimmelbildong 
an  einzelnen  Knäueln  beeinträchtigt  die  Keimung  nicht  Ea  pBegen 
zumeist  nur  diejenigen  Knäuel  Schimmelpilze  zu  zeigen,  welche  an  sich 
schon  verdorben  und  überhaupt  keimungsunfähig  waren. 

Beispiel.  Im  Mittel  von  drei  gleichzeitig  angesetzten  Bestim- 
mungen wurde  zunächst  das  Gewicht  von  je  100  zur  Keimung  bestimmten 
Knäueln  =  2,053g  gefunden;  auf  dem  Keimbett  zählte  man  dann  im 
Mittel  der  drei  Versuche  nach  den  ersten  sechs  Tagen  =106  Keime, 
nach  Ablauf  von  14  Tagen  zusammen  153  Keime. 

Es  berechnen  sich  somit  für  1000g  (1  kg)  nach  dem  Ansätze: 
2,053  :  153  =  1000  :  x, 
X  =  74523  Keime, 
welche  im  Zeitraum  von  14  Tagen,  und  nach  dem  Ansätze: 
2,053  :  106  =  1000  :  x, 
x  =  51632  Keime, 
welche  innerhalb  der  ersten  sechs  Tage  ausgetrieben  waren. 

In  den  drei  ersten  Abteihingen  des  Keimbettes  blieben  im  Mittel 
der  Versuche  16  Knäuel,  also  ebenso  viel  Prozente,  ungekeimt  zurück. 

B.    Bestimmung  des  Feuchtigkeitsgehalts. 

In  ein  Messingschälchen  (Fig.  64,  S.  119)  oder  ein  Filtertrockeii- 
glas  (Fig.  102,  S.  213)  wägt  man  10  bis  15  g  frischen  Rübensameu 
und  trocknet  mindestens  12  bis  14  Stunden  lang  bei  95  bis  100^  C.  im 
Lufttrocken 8 chranke ,  bis  nach  einem  der  ersten  Wägung  folgenden 
nochmaligen  zweistündigen  Trocknen  das  Gewicht  konstant  geblieben 
ist.  Den  Gewichtsverlust  berechnet  man  als  Wasser  in  üblicher  Weise 
auf  Prozente. 

C.    Bestimmung  der  fremden  Bestandteile  und  des  Schmutzes. 

In  einem  Becherglase  wägt  man  eine  gröfsere  Menge  Samen,  etwa 
100  g ,  ab ,  schüttet  denselben  auf  einen  Bogen  Papier  und  liest  die 
obeugedachten  Verunreinigungen  sorgfältig  aus.  Sie  werden  in  einem 
vorlier  tarierten  Porzellanschälchen  gesammelt  und  gewogen;  den  Ge- 
wichtsbetraof  rechnet  man  ebenfalls  auf  Prozente  um. 
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Die  Abgabe  der  Untersuchungsergebnisse  würde,  unter 
Heranziehung  der  im  obenstehenden  Beispiele  gegebenen  Zahlen,  etwa 
m  nachatehender  Weise  zusamijQenzustellen  sein : 

„Zuckerrübensamen: 

1  kg  Rübensamen  lieferte  innerhalb  14  Tagen 

im  Mittel  yon  drei  Bestimmungen  ...     74  525  Keime, 

wovon  innerhalb  der  ersten  sechs  Tage  aus- 
getrieben waren .51  632        „ 

von  100  Samenknäueln  keimten 84  Knäuel. 

Feuchtigkeit 13,8  Proz., 

Fremde  Bestandteile 1,2      „ 

Der  Rübensamen  war  von  gesundem  Aussehen,  sowie  von  reinem 
und  frischem  Geruch.^ 

Man  verzichtet  zuweilen  auf  einen  so  eingehenden  Bericht  und  be- 
schränkt sich  auf  die  Ermittelung,  wie  viel  Keime  von  100  Knäueln 
und  wie  viel  Keime  von  1,0g  Samen  zu  erzielen  sind. 

Unter  Fortfall  der  anderweitigen  Bestimmungen  sind  dann  nur 
die  unter  A.  aufgeführten  Arbeiten  erforderlich.  Unter  Bezugnahme 
auf  die  yorstehenden  Zahlen  würde  in  solchem  Falle  das  Untersuchungs- 
ergebnis lauten: 

Es  lieferten  innerhalb  14  Tagen  im  Mittel  von  drei  Versuchen: 

100  Stück  Knäuel     .     .     .     .     =  153  Keime, 
1,0  g  Knäuel =74       „ 


28 '^ 


XVII. 

Melass  ef  utt  er. 


Die  bei  der  Rüben zuckerfabrikation  abfallende  Melasse  ist  schon 
wiederholt  in  fr&heren  Jahren  als  Futtermittel  herangezogen  und 
namentlich  zur  Zeit  niedriger  Zuckerpreise  teils  verdünnt  in  unver- 
mischtem  Zustande ,  teils  mit  anderen  Stoffen  gemischt  als  solches  ver- 
wendet worden. 

Eine  dauernde  Benutzung  der  Melasse  zu  diesem  Zwecke  hatte 
indessen  nicht  Platz  zu  greifen  vermocht. 

Erst  im  Laufe  des  letzten  Jahrzehnts ,  nachdem  infolge  der  Wahl 
geeigneter  Zusätze  und  durch  zweckmälsigere  Behandlung,  namentlich 
durch  Erwärmung  der  Melasse  und  angemessene  Mischvorrichtungen 
die  Übelstände  beseitigt  worden  sind,  welche  einer  ausgedehnteren 
Anwendung  von  Melassefutter  früher  im  Wege  standen,  hat  sich,  zu- 
gleich begünstigt  durch  die  Preis  Verhältnisse  des  Zuckers,  die  Her- 
stellung und  der  Verbrauch  von  Melassefuttermitteln  in  grofsem  Mafs- 
stabe  eingeführt. 

Man  verwendet  aufnahmefähige  Kraftfuttermittel,  fein  geschrotenes 
Mehl  von  Palmkern-,  Erdnuls-  und  Kokosnulskuchen,  ferner  Mais-  und 
Malzkeime,  getrocknete  Brennerei-  und  Biertreber,  ebenso  Kleien, 
Häcksel  und  getrocknete  Rübenschnitzel  und  bringt  dieselben  in  ge- 
eigneten Mengenverhältnissen  mit  der  auf  60  bis  70^^  C.  erwärmten 
Melasse  mittels  mechanischer  Mischapparate  zusammen  ^). 

Bei  Verwendung  von  55  bis  60  Proz.  Melasse  und  35  bis  40  Proz. 
der  genannten  Zusätze  entsteht  nach  kurzer  Zeit  ein  gleichmäfsiges, 
trockenes  und  haltbares  Gemisch  von  grofsem  Nährwert. 

Wagner  2)  verwendete  und  empfahl  zuerst  an  Stelle  der  erwähnten 
Kraftfuttermittel  einen  Zusatz  von  f einstgerissenem  Fasertorf,  welcher 
ebenfalls  mechanisch  mit  heifser  Melasse  vermischt  wird  und  infolge 


0  Heitsch,  Deutsche  Zuckerinduatrie  1894,  8.  425. 
*)  Wagner,  Zeitschrift  1895,  II,  S.  134. 
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Beines  starken  AufBaugungsvenndgens  bei  richtig  gewähltem  Mengen- 
verhältnis ein  schnell  trocknendes,  Tersandfähiges  und  lange  Zeit, 
namentlich  bei  Verwendung  alkalischer  Melassen,  unverändei^  -sich 
haltendes  und  Tom  Vieh  gern  angenommenes  Futtermittel,  den 
„Melassetorf^,  bildet. 

Es  wird  jetzt  dieses  Melassefuttermittel  fabrikmälsig  in  greisem 
Matsstabe  dargestellt 

Die  früher  häufig  beobachtete  schädliche  Wirkung  der  in  der 
Melasse  reichlich  vorhandenen  Kalisalze  auf  den  tierischen  Organismus 
wird  nach  Wagner  durch  diesen  Zusatz  vermieden,  indem  „die  in  dem 
Torf  enthaltenen  organischen  Säuren,  besonders  die  Gerbsäure  und  die 
Humussäture,  eine  Neutralisation  jener  Kalisalze  bewirken  und  sie  in 
eine  für  den  tierischen  Organismus  nicht  schädliche  Form  überführen*'. 

Die  erwähnten  Pflanzensäuren  können  bei  längerer  Berührung  mit 
dem  Rohrzucker  der  Melasse  dessen  teilweise  Inversion  bewirken,  was 
für  die  Benutzung  des  Futters  zwar  ohne  Einflufs,  dagegen  bei  der 
Zuckerbestimmung  selbstverständlich  zu  beachten  ist.  Alkalisch  reagie- 
rende Melassen  widerstehen  der  Inversion  1). 

Man  bestimmt  in  dem  Melassefutter  die  Feuchtigkeit,  den 
Gehalt  an  Zucker,  an  Fett  —  namentlich  bei  stattgehabter  Ver- 
wendung von  Ölsameomehi  —  und  an  Stickstoff.  Der  letztere  ist 
in  den  Ejraftf uttermitteln ,  in  Stroh,  Kleie  und  Schnitzeln  in  Form  von 
ProteinstoSen  vorhanden,  in  der  Melasse  (bei  etwa  1,5  bis  1,9  Proz. 
GesamtstickstoS ,  mit  etwa  0,12  Proz.  Eiweifsstickstofl)  zumeist  als 
sogen.  Amidosäuren  (Glutamin-  und  Asparagin säure) ,  als  Betain,  und 
in  kleinerer  Menge  als  Amide  und  Ammoniaksalze;  der  im  Torf  ent- 
haltene Stickstoff,  der  0,6  bis  3,0  Proz.  der  Trockensubstanz  betragen 
kann,  dürfte  im  wesentlichen  als  Ammoniak  vorhanden  sein,  fest- 
gehalten durch  die  bedeutende  Absorptionsfähigkeit  des  Torfes. 

Die  vielfach  noch  übliche  Umrechnung  des  Gesamtstickstoffs  des 
Melassefutters  auf  Proteinstofie  ist  danach  nicht  berechtigt. 

Eine  genaue  direkte  Bestimmung  der  Menge  der  zu  einem 
Melassefntter  verwendeten  Melasse  ist  nicht  möglich,  da  letztere  in 
ihrer  Gesamtheit  nicht  wieder  von  dem  mit  ihr  zusammengearbeiteten 
Aufsaugungsmaterial  zu  trennen  ist.  Im  allgemeinen  wird  auch,  wenig- 
stens für  die  Zuckerfabriken,  eine  derartige  Angabe  entbehrlich  sein  ^). 


^)  Herzfeld,  Zeitschrift  1902,  S.  207. 

')  Eine  Hethode  „zur  Bestimmung  des  Melassegehalts  in  Melassefutter- 
mitteln*,  welche,  zum  Teil  auf  rechnerischem  Wege,  die  Menge  der  Melasse- 
trockensuhstanz  bestimmt  und  hieraus  auf  die  Menge  der  verwendeten 
Melasse  schliefst,  hat  Neuhauer  ausgearbeitet.  Eine  ausführliche  Wieder- 
gabe derselben  an  dieser  Stelle  würde  über  den  Rahmen  dieser  „Anleitung" 
Mnansgehen ,  es  kann  deshalb  hier  nur  auf  die  Originalabhandlung  hin- 
gewiesen werden.  (Landwirtschaftliche  Versuchsstationen  51,  421,  s.  auch 
ebenda  54,  27  und  56,  43.) 
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Nimmt  man  den  Durohschnittsgehalt  der  Melasse  an  Zucker  zu 
48  Proz.  an,  so  lalst  sich  der  stattgehabte  Zusatz  an  Melasse  in  einem 
unveränderten  Futtermittel  ungefähr  berechnen.  Wäre  ein  Zucker- 
gehalt von  29,4  Proz.  im  Melassefutter  gefunden,  so  würde  nach  dem 
Ansatz 

48  :  100  =  29,4  :  x, 

X  =  60, 

der  ungefähre  Melassegehalt  des  Futters  =  60  Proz.  sein. 

A.    Bestimmung  der.  Feuohtigkeit. 

Man  wägt  10,0  g  in  ein  flaches  Porzellanschälchen  ab  und  trocknet 
anhaltend  bei  105^0.    Der  Gewichtsverlust  wird  als  Wasser  berechnet. 

Bei  Mischungen  mit  Eraftfuttermitteln  wird  man  etwa  15  bis 
20  Proz.,  bei  solchen  mit  Torf  bis  40  Proz.  Wasser  finden. 

B.    Bestimmimg  des  Zuckergehalts. 

a)    Polarisationszucker, 

Von  dem  Melassefutter,  dessen  Wassergehalt  vorher  bestimmt 
worden  ist,  wägt  man  in  der  Keusilberschale  (Fig.  90,  S.  201)  die 
Normalgewichtsmenge  =^  26,0g  ab,  bringt  sie  mit  Hilfe  eines  Glas- 
stabes  in  einen  trockenen  Kolben  von  300  bis  400  ccm  Fassungsraum 
und  übergielst  mit  soviel  kaltem  Wasser,  dats  dessen  Gesamtmenge  im 
Kolben  200  ccm  beträgt. 

Angenommen,  der  Wassergehalt  des  Melassefutters  sei  zu  20,1  Proz. 
gefunden^  so  schlielsen  jene  26,0  g  nach  dem  Ansatz : 

100  :  20,1  =  26,0  :  x, 

X  =        5,3  g  Wasser 
ein,  und  es  müssen  noch  194.7  „       ^        zugesetzt  werden,  um 

dessen  Gesamtmenge  auf  200,0  g  oder  ccm  zu  bringen. 

Man  milst  also  194,7  ccm  Wasser  —  die  letzten  Anteile  mittels 
Meispipette  oder  Bürette  —  zu  der  abgewogenen  Menge  Melassefutter 
hinzu  und  hat  alsdann  nach  einigem  Stehenlassen  und  Schütteln  den 
gesamten  Zuckergehalt  dieser  Menge  zu  200  ccm  Flüssigkeit  gelöst 

Man  filtriert  durch  ein  unbenälstes  Faltenfilter  in  ein  trockenes 
Glas ,  milst  von  dem  klaren  Filtrat  50  ccm  in  ein  trockenes  Kölbchen 
mit  Doppelmarke  (50/55  ccm),  fügt  5,0  ccm  Bleiessig  —  bis  zur  zweiten 
Marke  —  hinzu,  mischt,  filtriert  und  polarisiert.     (S.  172,  B.) 

Der  abgelesene  Betrag,  um  den  zehnten  Teil,  des  Bleiessigzusatzes 
halber,  vergröfaert  und  wegen  des  obigen  Verhältnisses  (26,0  g  zu 
200  ccm  Flüssigkeit)  sodann  verdoppelt ,  ergibt  den  Zuckergehalt  der 
untersuchten  Substanz  in  Gewichtsprozenten. 
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Beispiel.  Zu  26,0g  Melassetorfmebl ,  welche  nach  der  Wasser- 
bestimmung  20,1  g  Wasser  einschlielsen,  sind  noch  194,7  ccm  Wasser 
zugefügt  worden.  50,0  ccm  des  davon  erhaltenen  Filtrats  (zusammen 
200  ccm  Lösung)  drehten  nach  Klärung  mit  5,0  ccm  Bleiessig  im 
200-mm-Rohr  =  12,3^ 

12,3 
+      1.23 

13,56    X  2  —  27,12  Proz.  Zucker'). 

L)    Invertzucker. 

Zeigt  sich  bei  der  Prüfung  der  Polarisationsflüssigkeit  von  B.  a) 
auf  Invertzucker  eine  so  erhebliche  Menge  desselben,  dafs  die  quanti- 
tative Bestimmung  notwendig  wird,  so  ermittelt  man  denselben  gewichts- 
analytisch,  im  wesentlichen  nach  S.  131  u.  f.  unter  Anwendung  von 
5,0  g  Substanz  zur  Fällung  von  Kupferoxydul  und  unter  Benutzung 
der  Tabelle  VII  (S.  136).    ♦ 

Man  wägt  von  dem  Melassefutter,  dessen  Wassergehalt  bekannt 
ist,  60,5  g  auf  der  Neusilberschale  ab,  bringt  diese  Menge  in  einen 
trockenen  Kolben  von  etwa  750  ccm  Fassungsraum ,  berechnet  den  Be- 
trag des  in  der  abgewogenen  Menge  Melassefutter  vorhandenen  Wassers 
und  fügt  dann  in  gleicher  Weise,  wie  bei  a),  noch  so  viel  Wasser  hinzu, 
dals  einschliefslich  jenes  Anteils  die  Gesamtmenge  Wasser  im  Kolben 
500  ccm  beträgt. 

Diese  Flüssigkeitsmenge  enthält  alsdann  den  Zucker  von  60,5  g 
Melassefutter  in  Lösung.  Man  filtriert  wie  bei  a),  mischt  vom  Filtrat 
in  einem  Kolben  mit  Doppelmarke  (200/220  ccm)  200  ccm  ab,  klärt  mit 
wenig  Bleiessig,  füllt  bis  zur  zweiten  Marke  (220  ccm)  mit  Wasser  auf, 
mischt  und  filtriert  wieder.  100  ccm  dieses  Filtrats  werden  in  einem 
Kolben  mit  Doppelmarke  (100/110  ccm)  abgemessen,  mit  10  ccm 
Natriumkarbonatlösung  versetzt,  um  das  überschüssige  Blei  auszufällen, 
und  nach  gutem  Mischen  wiederum  filtriert,  indem  man  die  Flüssigkeit 
so  lange  auf  das  Filter  zurückgibt,  bis  sie  klar  abläuft. 

Nach  den  wiederholten  Verdünnungen  enthalten  nunmehr  60  ccm 
dieses  letzten  Filtrats  den  Zuckergehalt  von  genau  5,0  g 
Melassefutter. 

Man  mifst  diese  Menge  (50  ccm)  in  einen  Kochkolben  ab,  fügt 
50,0  ccm  Fehlingsche  Lösung  hinzu  und  kocht,  wie  bei  der  Invert- 
zuckerbestimmung    üblich,    zwei   Minuten    lang.       Der    entstandene 


*)  Bei  stattgehabter  Verwendung  gewisser  Restmelassen  wird  man  auch 
gelegentlich  mit  dem  Vorhandensein  von  Raffinose  rechnen  müssen  und  dem- 
gemäfs  eine  etwas  höhere  Drehung  erhalten,  als  dem  wirklichen  Zuckergehalt 
entspricht.  Bei  der  Bestimmung  der  Raffinose  in  Zucker  und  Melassen  sind 
ganz  genau  einzuhaltende  Arbeitsvorschriften  Bedingung;  da  sich  dieselben 
hier  nicht  anwenden  lassen,  so  mufs  man  auf  die  quantitative  Feststellung 
eines  Gehalts  an  Raffinose  in  Melassefutter  verzichten. 
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Niederschlag  von  Kupferoxydul  wird  filtriert,  reduziert  und  gewogen 
(S.  95).  Die  erhaltene  Kupfermenge  Iftfst  alsdann  aus  der  Tabelle  Yll, 
S.  136,  den  Gehalt  des  untersuchten  Melassefutters  an  Invertzucker  in 
Prozenten  ohne  weitere  Rechnung  finden. 

BeispieL  60,5  g  des  unter  a)  als  Beispiel  benutzten  Melassetorf- 
mehls sind  unter  Berücksichtigung  seines  Wassergehalts  (20,1  Proz.) 
mit  487,8 ccm  Wasser  übergössen,  so  dats  unter  Hinzurechnung  von 
12,2  ccm  im  Futter  enthaltenen  Wassers  500  ccm  Flüssigkeit  Yorhandea 
sind.     Aus  50 ccm  des  letzten  Filtrats  wurden  erhalten: 

Platinschälchen  mit  Kupfer   .     .     .     15,2878  g 

Platinschälchen    .     .     .     .     .     .     .     150078  „ 

Kupfer 0,1800  g 

oder  180  mg,  welche  aus  Tabelle  YIl  einen  Gehalt  an  Invertzucker  in 
dem  untersuchten  Melassefutter  von  1,59  Proz.  finden  lassen. 

Sollte  bei  stattgehabter  Verwendung  bereits  saurer  Melassen  oder 
infolge  sehr  langer  Lagerung  von  Melassetorf  der  Rohrzucker  zum 
gröfsten  Teil  invertiert  sein,  so  muls  die  zur  F&llung  abgemesseoe 
Menge  des  letzten  Filtrats  angemessen  verringert  und  mit  Wasser  auf 
50  ccm  ergänzt  werden,  da  andernfalls  die  50  ccm  Fehlingscher  Lösung 
nicht  zur  Durchführung  der  Reaktion  hinreichen.  Bei  der  Schluls- 
berechnung  ist  dann  auf  die  Mengen  Veränderung  entsprechende  Rück- 
sicht zu  nehmen. 

C.    Bestliuinung  des  Fettgehalts. 

Zu  der  Entfettung  benutzt  man  Äther  und  zweckmätsig  den  in 
Fig.  1 34  abgebildeten ,  nach  unseren  Angaben  ^)  hergestellten  Ex- 
traktionsapparat,  von  welchem  I  die  Seitenansicht  mit  dem  einge- 
setzten Gefals  Ej  11  die  Vorderansicht  ohne  dasselbe  und  III  das  letztere 
allein  (in  etwas  grölserem  Matsstabe)  zeigt.  Der  Apparat  wird  beim 
Gebrauch  in  gleicher  Weise,  wie  aus  Fig.  92,  S.  203  ersichtlich,  unten 
mittels  eines  Korkes  mit  einem  den  Äther  aufnehmenden  Kolben  von 
etwa  200 ccm  Fassungsraum,  oben  mit  einem  zur  Wiederverdichtung 
der  Ätherdämpfe  bestimmten  Kühler  versehen,  dessen  unterer  Teil  iL 
bei  11  noch  sichtbar  ist.  Die  Verbindung  mit  dem  in  einer  Klemme 
feststehenden  Kühler  geschieht  ohne  Anwendung  von  Kork  oder  Ein- 
schliff —  die  beide  hier  gewisse  Nachteile  haben  —  durch  Quecksilber- 
verschluls.  Zu  diesem  Zwecke  kommt  in  den  Ansatz  2)  so  viel  Queck- 
silber —  es  genügt  dazu  eine  ganz  geringe  Menge  — ,  daCs  der  untere 
Rand  von  K  eben  in  dasselbe  eintaucht,  wenn  man  den  Apparat  in 
seinem  Halter  gegen  den  Kühler  in  die  Höbe  schiebt  K  geht  leicht  in 
D  hinein  und  schliefst  dann  vollkommen  ätherdicht  ab.    Der  Einsatz  E 


0  Zeitsclirift  f.  angew.  Chem.  1889,  S.  242;  1900,  S.  270. 
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ist  ein  den  bekannten  Filtertrocken  gläsern  in  Form,  Grötse  und  Leich- 
tigkeit nachgebildetes  Glasgefäts  mit  trichterförmig  vertieftem  Boden, 
in  welchen  ein  Heberröhrcfaen  eingeschmolzen  ist,  dessen  kürzerer,  auf- 
steigender Schenkel  bis  auf  die  tiefste  Stelle  des  Bodens  reicht,  während 
der  längere,  absteigende  Schenkel  unterhalb  des  Bodens  heraustritt. 
Bas  Heberrohr  liegt  dicht  an  der  inneren  Wanduog  an,  so  dats  es  den 

Fig.  134. 


Innenraum  nicht  beengt.  Die  Wandung  des  Gefälses  setzt  sich  wie 
ersichtlich,  unterhalb  des  Bodens  fort  und  bildet  einen  unten  offenen 
Fuls,  welcher  dem  Gefälse  einen  sicheren  Stand  —  z.  B.  auf  der  Wage 
—  vermittelt  und  gleichzeitig  dem  hervorstehenden  Ende  des  Hebers 
als  Schutz  dient.  Eine  aus  Filtrierpapier  gefertigte,  oben  offene,  unten 
geschlossene,  ganz  locker  in  E  hineingehende  (in  der  Figur  nicht  ge- 
zeichnete) Hülse  dient  zur  Aufnahme  des  zu  entfettenden  Stoffes.  Der 
aus  dem  Kolben  verdampfende,  durch  C  in  den  oberen  Teil  von  Ä  und 
in  den  Kühler  gelangende  Äther  wird  hier  wieder  verdichtet  und  tropft 
durch  k  in  den  Einsatz  E  und  auf  die  darin  enthaltene,  zu  entfettende 
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Sabstanz.  Sobald  der  Stand  der  FlOssigkeit  in  E  die  obere  Biegnng 
des  Heberrohres  überschreitet,  flielst  sie  selbstt&tig  und  vollständig 
yermöge  der  Wirkung  des  Hebers  ab  und  durch  B  in  den  Kolben 
zurück.  H  ist  ein  Dreiwegehahn.  Während  der  Extraktion  steht  der- 
selbe so,  dals  die  Yerbindttng  zwischen  Ä  und  dem  Kolben  offen  ist. 
Nach  beendeter  Extraktion  verbindet  man  a  mittels  eines  kurzen 
Gummischlauches  mit  einem  längeren,  dünnen  Glasrohr,  dreht  den 
Hahn  und  l&tst  den  gebrauchten  Äther  seitlich  in  ein  entfernt  stehendes 
Vorrat sgefäfs  abflietsen.  Man  kann  den  Hahn  auch  auf  diese  Weise 
zur  Entnahme  kleiner  Proben  des  Äthers  benutzen,  um  sich  während 
der  Arbeit,  und  ohne  dieselbe  unterbrechen  zu  müssen,  über  das  Ende 
der  Extraktion  zu  vergewissern. 

Zur  Ausführung  der  Fettbestimmung  werden  25  g  Melassefutter  in 
einer  leichten,  dünnwandigen  Porzellanschale  abgewogen,  drei  Standen 
lang  bei  etwa  80^  C.  im  Trocken  seh  rank  getrocknet  und  nach  dem  Erkalten 
und  Wiederwägen  auf  einer  kleinen  Mühle,  welche  ein  feines  Pulver 
herzustellen  gestattet ,  gemahlen  ^).  5,0  g  dieses  Pulvers  bringt  man 
auf  ein  kleines  Filter  und  laugt  durch  allmähliches  Auftröpfeln  von 
kaltem  Wasser  den  grölsten  Teil  des  darin  enthaltenen  Zuckers  aus. 
Man  verwendet  nicht  mehr  wie  etwa  100  ccm  Wasser  im  ganzen  und 
lätst  erst  jedesmal  vollständig  abtropfen,  ehe  man  neues  Wasser  aufgibt  ^). 

Den  Rückstand  samt  dem  Filter  lätst  man  im  Trockenschrank 
oberflächlich  abtrocknen,  übertragt  beides  vorsichtig  in  die  oben  er- 
wähnte Papierhülse,  diese  in  das  Einsat zgefäfs  E  (Fig.  134)  und  setzt 
letzteres  nun  so  lange  in  den  auf  95^  0.  zu  haltenden  Trockenschrank, 
bis  der  Rest  der  Feuchtigkeit  vollständig  ausgetrieben  ist.  Ein  Bausch 
Glaswolle,  mit  welchem  man  die  Öffnung  der  Papierhülse  lose  verstopft, 
sichert  die  darin  befindliche  Substanz  vor  jedem  Verlust. 

Nach  dem  Erkalten  im  Exsikkator  lälst  man  E  in  den  Apparat  .4 
hineingleiten,  versieht  2)  mittels  eines  kleinen  Trichters  mit  etwas 
Quecksilber,  stellt  die  Verbindung  mit  dem  Kühler  her,  wie  oben  ao- 
gegeben,  und  fügt  bei  B  den  Kolben  an,  welcher  zuvor  erwärmt,  nach 
dem  Erkalten  im  Exsikkator  genau  gewogen  und  dann  mit  etwa  100  ccm 
wasserfreiem  Äther  verseben  war.  Zweckmätsig  bringt  man  vorher 
einige  kleine  Stückchen  ausgeglühten  Bimsstein  in  den  Kolben,  welche 
mitgewogen  werden  und  demnächst  ein  ruhiges  Sieden  des  Äthers  be- 
i ordern. 

Nachdem  man  nun  den  Äther  im  mälsig  erwärmten  Wasserbade 


^)  Man  benutzt  eine  eiserne  Mühle  y  wie  sie  für  die  Zerkleinernng  der 
Knochenkohle,  S.  243,  empfohlen  wurde. 

*)  Steht  eine  Saugevomchtuiig,  eine  "Wasserluftpumpe  (S.  96  u.  213)  oder 
dergl.  zur  Verfügung,  so  läfot  sich  das  Auslaugen  sehr  beschleunigen,  wenn 
man  das  Wasser  absaugt.  Das  Filter  ist  in  solchem  Falle  durch  Einsetzen  in 
einen  kleinen  Platinkouus  vor  dem  Durchreifsen  zu  schützen. 
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2nr  Destillation  gebracht  hat,  vollzieht  sich  die  Extraktion  und  das 
Spiel  des  Apparates  genau  wie  oben  und  au!  S.  204  u.  f.  beschrieben, 
er  beansprucht  keinerlei  Aufsicht ;  man  lälst  ihn  sechs  bis  acht  Stunden 
in  Tätigkeit  und  darf  dann  gewils  sein,  dats  vollständige  Entfettung 
eingetreten.  Durch  die  Entnahme  einer  kleinen  Probe  Äther  mittels 
des  Hahnes  JI,  welche  man  auf  einem  Uhrglase  auffängt  und  verdunsten 
lllst,  kann  man  leicht  feststellen,  ob  der  Äther  fettfrei  und  die  Extrak- 
tion somit  beendet  ist.  Man  destilliert  dann  den  Äther  in  der  oben 
beschriebenen  Weise  ab,  lätst  die  letzten  Reste  desselben  durch  Ein- 
stellen des  Kolbens  in  heilses  Wasser  (ohne  Flamme)  abdunsten,  trock- 
net ihn  und  das  darin  befindliche  Fett  drei  Stunden  lang  im  Trocken- 
schrapke  bei  100^  C,  lätst  im  Exsikkator  erkalten  und  wägt. 

Beispiel.  25,0  g  Melassefutter  hinterlielsen  nach  dem  Trocknen 
18,90  g  Trockensubstanz  (=  24,4  Proz.  Wassergehalt),  von  welcher 
nach  dem  Mahlen  5,0  g  ausgelaugt  wurden.  Diese  Menge  entspricht 
nach  dem  Ansatz: 

18,9  :  25,0  =  5,0  :  x, 
X  =  6,61  g  ungetrocknetem  Futter. 

Die  doppelt  ausgeführte  Ätherextraktion  ergab  folgende  Wägungs- 
zahlen: 

1.  2. 

Kolben  mit  Fett     .     .     41,396  g  46,418  g 

„       leer    .     .     .     .     41,081  „  46.101  „ 

Fett 0,315  g  0,317  g, 

6,61g  Futter  lieferten  somit  im  Mittel  0,315  g  Fett. 
6,61  :  0,315  =  100  :  x, 
X  =  4,78  Proz.  Fett. 

D.    Bestimmung  des  StickstofTgehalts. 

Die  Bestimmung  des  Stickstoffs  erfolgt  nach  der  Methode  von 
Kjeldahl  (S.  384).  Man  stellt  durch  andauerndes  Verreiben  eines 
grötseren  Anteils  (20  bis  30  g)  des  Melassefutters  in  einer  geräumigen 
Reibschale  eine  ganz  gleichmälsige ,  innig  gemischte  Masse  her  und 
wägt  von  derselben  5,0  g  ab. 

Die  Zersetzung  mit  konzentrierter  Schwefelsäure,  die  demnächstige 
Destillation  und  Titration  folgt  genau  den  Vorschriften  auf  S.  384  u.  f. 

Die  gewöhnlich  geforderte  Umrechnung  des  Stickstoffgehalts  auf 
Proteinstoffe  bewirkt  man  durch  Multiplikation  der  gefundenen  Stick- 
Btoffprozente  mit  dem  Faktor  6,25  i). 

*)  Man  geht  dabei  von  der  Annahme  aus,  dafs  dieEiweifs-  oder  Protein- 
itoffe  im  Durchschnitt  16  Proz.  Stickstoff  enthalten  (16  :  100  =  1  :  £c,  oder 
X  =  6,25).  —  Unter  Berücksichtigung  des  bereits  oben  erwähnten  ümstandes, 
dafs  diese  Umrechnung  für  den  Stickstoff  der  Melasse  nicht  zutreffend  ist,  würde 
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Beispiel.  5,0g  PalmkerDmeblmelassefutter  sind  zersetzt,  bei  dei 
Destillation  20,0  com  Normalschwefelsäure  Torgeschlagen  und  bei  dei 
Titration  im  Mittel  zweier  Bestimmungen  73,0  ccm  titrierter  Barjtlösun  j 
gebraucht  worden.  1,0  ccm  derselben  entsprach  0,002810  g  Stickstoff, 
mithin  73,0  X  0,002810  =  0,20513  g  Stickstoff. 

Da  20,0  ccm  Normalschwefels&ure  =  0,28080  g  Stickstoff, 

73,0  ccm  Barytlösung  =  0,20513  „  „ 

so  bleiben  für  5,0  g  Substanz  =  0,07567  g  Stickstoff. 

5,0  :  0,07567  =  100  :  x, 

X  =  1,513  Proz.  Stickstoff, 

entsprechend  nach  obiger  Angabe: 

1,513  X  6,25  =  9,46  Proz.  „stickstoffhaltiger  Stoffe"  oder  „Proteinstoffe*. 

Zwei  wie  vorstehend  untersuchte  Futtermittel  enthielten  beispiels- 
weise : 

1.  2. 

Palmkernmehl-        Melassetorf 
melassefutter 

Wasser 20,00  Proz.  27,24  Proz. 

Zucker  (durch  Polarisation)      .  25,40      „  30,10      „ 

Stickstoff 1,51      „  1,08      „ 

(entsprechend:  Proteinstoffe  9,46      „  6,75      „    ) 

Fett  (Ätherextrakt)     ....  2,30      „  0,30      „ 


es  richtiger  sein,  in  den  bezw.  Dutersuchungsattesten  zunächst  den  gefosdenen 
Stickstoffgehalt  als  solchen  aufzuführen  und  der  daraus  berechneten  Zahl  fär 
.Froteinstoffe'*  das  Wort  , entsprechend"  vorzusetzen.  Die  Sachlage  würde 
dadurch  gekennzeichnet  sein. 


ANHANG. 


I  Untersuchung  von  Dextrose-  und  Maltose- 
fabrikaten. 


1.    Bestimmung  von  Dextrose  (Glykose,  Traubenzucker, 
Stärkezucker)    bei   Abwesenheit    an"derer  reduzierender 

Zuckerarten. 

Eine  analytische  Bestimmung  der  Dextrose  ist  von  AUihn*)  aus- 
gearbeitet und  verlangt  die  Einhaltung  der  weiter  unten  beschriebenen 
Methode,  sowie  die  Benutzung  der  dazu  gehörigen  Tabelle  XVI. 

Diese  Methode,  sowie  jedes  andere  diesbezügliche,  bisher  versuchte 
Verfahren  leidet  unter  dem  Umstände,  dats  bei  der  fabrikmälsigen 
Barstellung  von  Stärkezucker  aus  Stärkemehl  stets  ein  mehr  oder 
weniger  greiser  Anteil  des  letzteren  sich  der  Umwandlung  in  Zucker 
entzieht  oder  ihr  aus  bestimmten  Gründen  absichtlich  entzogen  wird 
und  als  ein  Zwischenprodukt,  in  Form  eines  gummiähnlichen,  leicht  in 
kaltem  Wasser  löslichen,  die  Polarisationsebene  stark  rechts  drehenden 
Beatandteils,  als  sogen.  Dextrin,  neben  dem  Zucker  den  fertigen 
Fabrikaten  verbleibt 

Dieses  „Dextrin",  welches  sowohl  in  festen  Stärkezuckem ,  wie 
namentlich,  und  in  sehr  reichlichen  Mengen  in  den  Stärkesirupen,  den 
sogen.  Kapillarsirupen,  sich  vorfindet,  ist  kein  einheitlicher  Körper, 
sondern  besteht  aus  mehreren,  chemisch  zwar  gleich  zusammengesetzten, 
physikalisch  aber  verschiedenartig  sich  verhaltenden  „Dextrinen*,  deren 
Reindarstellnng  bis  Jetzt  nicht  möglich  war  und  deren  besondere  Eigen- 
schaften somit  noch  nicht  wissenschaftlich  festgelegt  sind^).     Ihr  Ver- 


*)  Scheiblers  neue  Zeitßchrift  für  Rübenzuckerind.  3,  230;  Zeitschrift 
far  analytische  Chemie  18,  348;  20,  434. 

*)  Sie  werden  mit  den  Namen  Amylodextrin ,  Erythrodextrin  und 
Achroodextiin  bezeichnet. 
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halten  igt  dem  der  Dextrose  in  fielen  Beziehungen  ähnlich.  Sie  sind 
zum  Teil,  wie  diese,  in  Alkohol  löslich,  zum  Teil  werden  sie  durch  Zu- 
satz Ton  Alkohol  aus  ihren  wässerigen  Lösungen  ausgeschieden,  der 
Betrag  ihrer  Rechisdrehung  ist  hoch,  aber  ftür  Jede  besondere  Art  ein 
anderer,  sie  wirken  in  gewissem,  aber  verschiedenem  Grade  reduzierend 
auf  die  Fehlingsche  Lösung  und  auch  bei  der  Vergärung  der  Dextrose 
wird  ein  Teil  der  vorhandenen  Dextrine  in  gleicher  Weise  zersetzt 
Eine  genaue  Kenntnis  aller  dieser  Vorgänge  fehlt  noch. 

In  neuerer  Zeit  ist  versucht  worden,  die  Dextrose  in  Stärkesirupen 
in  der  Weise  zu  bestimmen,  dats  man  in  einem  Anteil  der  wässerigen 
Lösung  die  vorhandenen  Dextrine  durch  mehrstündiges  Erhitzen  mit 
Säuren  völlig  invertiert  und  das  Kupferreduktionsvermögen  dieser 
Lösung  feststellt,  in  andern  Anteilen  durch  Zusatz  von  Alkohol  und 
Barytlauge  die  alkoholunlöslichen  Dextrine  so  viel  wie  möglich  aus- 
scheidet und  das  Reduktionsvermögen  dieser  Lösung  vor  und  nach  der 
Ausscheidung  ermittelt.  Eine  umständliche  Berechnung  lälst  dann  den 
Betrag  der  Dextrose  und  der  alkohollöslichen  Dextrine  finden  i). 

Eine  einwandfreie  Methode  für  die  Analyse  der  Handelsware  ist 
durch  diese  Arbeiten  vorläufig  nicht  gegeben,  so  dals  eine  Beschrt^ibnog 
derselben  an  dieser  Stelle  zunächst  noch  unterlassen  werden  muls.  — 

Wie  aus  dem  Vorstehenden  ersichtlich,  ist  die  Analyse  von  Dextrose- 
fabrikaten zur  Zeit  noch  wenig  zuverlässig  und  wird  um  so  unsicherer, 
]e  unreiner  die  betreffenden  Handelssorten  sind. 

Man  kann  aus  den  oben  dargelegten  Gründen  die  Polarisations- 
methode gar  nicht  benutzen  und  auch  die  im  nachstehenden  beschrie- 
bene gewichtsanalytische  Methode  liefert  nur  in  beschränktem  Malse 
brauchbare  Ergebnisse.  In  Ermangelung  eines  besseren  Verfahrens 
wird  man  sich  aber  vorläufig  desselben  bedienen  müssen. 

Man  stellt  zuerst  eine  Lösung  des  zu  untersuchenden  Zuckers 
her,  welche  nahezu  1  Proz.  enthält,  löst  von  trockenem  Dextrosezucker 
10 g,  von  Sirupen  und  geringeren  Produkten,  je  nach  deren  Gehalt, 
15  bis  20  g  mit  destilliertem  Wasser  zu  einem  Liter  und  filtriert  Eine 
Klärung  mit  Bleiessig  ist  nicht  erforderlich.  Andererseits  mischt  man 
in  einem  graduierten  Zylinder  60  ccm  Fehlingsche  Kupferlösong 
(30 com  „F.l."  und  30  ccm  „F.IL")  und  bringt  die  dunkelblaue  Flüssig- 
keit, welche  noch  mit  60 ccm  Wasser  verdünnt  wird,  in  einem  Koch- 
kolben mit  untergelegtem  Asbestring  mittels  einer  mätsigen  Flamme 
zum  Kochen.  Sobald  lebhaftes  Aufwallen  eingetreten  ist,  fügt  man 
mittels  einer  Pipette  25  ccm  der  oben  dargestellten  Zuckerlösung  hinza 
und  hält  die  Flüssigkeit  genau  zwei  Minuten  lang  im  Kochen.  Der 
vorhandene  Dextrosezucker  scheidet  eine  entsprechende  Menge  rotes 
Kupferoxydul  aus,  welches  nach  beendetem  Kochen  sofort  abfiltriert  j 

^)  Honig,  Über  Zusammensetzung  und  Untersuchung  von  Stärke- 
sirupen. (Zeitschrift  für  Untersuchung  der  Nahrungs-  und  Genufamittel. 
1902,  14,  641.) 
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and  als  metalliscbes  Kupfer  nach  den  S.  94  n.  f.  gemachten  Angaben 
bestimmt  wird.  Aus  der  nachstehenden  Tabelle  ersieht  man  die  dem 
Kupfer  entsprechende  Menge  Traubenzucker  oder  Dextrose. 

BeispieL  10,0  g  weifser  „Stärkezucker"  wurden  zu  einem  Liter 
mit  destilliertem  Wasser  gelöst  und  25  ccm  dieser  Lösung  zur  Fällung 
Terwendet.  Als  Mittel  von  drei  gut  übereinstimmenden  Zahlen  wurden 
0,431  g  metallisches  Kupfer  erhalten.  Nach  untenstehender  Tabelle 
entsprechen  431  mg  Kupfer  =  231,0  mg  Dextrose  oder  Traubenzucker, 
welche  in  25  ccm  Lösung  =  0,25  g  Substanz  enthalten  sind. 

0,25  :  0,2310  =  100  :  x,  =  92,4  Proz.  Dextrose. 

Unter  Zuziehung  der  in  dem  Untersuchungsmuster  gleichzeitig 
auszuführenden  Bestimmungen  yon  Wasser-  (nach  S.  118)  und  Asche- 
gebalt (nach  S.  124)  würde  sich  die  Zusammensetzung  dieses  Stärke- 
zuckers  stellen  auf: 

92,40  Proz.  Dextrose, 
3,20      „      Wasser, 
0,43      „      Asche, 
3,97      „      organ.  Nichtzucker  (Dextrine  u.  s.  w.), 


100,00  Proz. 


Tabelle    XVIII 

zur   Ermittelung    des    Traubenzuckers    (Dextrose)    aus    den 
gewichtsanalytisch  bestimmten  Kupfermengen. 

Nach  Allihn. 


i 

3 

i 
Dextrose  | 

Kupfer 

2 

CU 

Dextrose  | 

t 

\4 

1 

P 

1 

Dextrose  i 

1 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

10 

6,1 

20 

11,0 

SO 

16,0 

40 

20,9 

50 

25,9 

11 

6,6 

21 

11,5 

31 

16,5 

41 

21,4 

51 

26,4 

12 

7,1 

22' 

12,0 

32 

17,0 

42 

21,9 

52 

26,9 

13 

7,6 

23 

12,5 

33 

17,5 

43 

22,4 

53 

27,4 

U 

8,1 

24  1 

13,0 

34 

18,0 

44 

22,9 

54 

27,9 

15 

8,6 

25 

13,5 

35 

18,5 

45 

23,4 

55 

28,4 

16 

9,0 

26 

14.0 

36 

18,9 

46 

23,9 

56 

28,8 

17 

9,5 

27 

14,5 

37 

19,4 

47 

24,4 

57 

29,3 

18 

10,0 

28 

15,0 

38 

19,9 

48 

24,9 

58 

29.8 

19 

10,5 

29  1 

15,5 

39 

20,4 

49 

25,4 

59 

30,3 
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'S 

i 

1 

i 

1 

1 

1 

1  1 

1 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

60 

80,8 

100 

50,9 

140 

71,3 

180 

92,1 

220 

113,2 

61 

31,8 

101 

51,4 

141 

71,8 

181 

92,6 

221 

113,7 

62 

31,8 

102 

51,9 

142 

72,3 

182 

93,1 

222 

114,3 

63 

32,8 

103 

52,4 

143 

72,9 

183 

93,7 

223 

114,8 

64 

32,8 

104 

52,9 

144 

73,4 

184 

94,2 

224 

115,3 

65 

88,3 

105 

58,5 

145 

73,9 

185 

94,7 

225 

115,9 

66 

83,8 

106 

54,0 

146 

74,4 

186 

95,2 

226 

116.4 

67 

84,8 

107 

64,5 

147 

74,9 

187 

95,7 

227 

116.9 

68 

34,8 

108 

55,0 

148 

75,5 

188 

96,3 

228 

117.4 

69 

85,3 

109 

55,5 

149 

76,0 

189 

96,8 

229 

118,0 

70 

85,8 

110 

56,0 

150 

76,5 

190 

97,8 

230 

118.0 

71 

86,3 

111 

56,5 

151 

77,0 

191 

97,8 

231 

119.0 

72 

36,8 

112 

57,0 

152 

77,5 

192 

98,4 

232 

119,6 

78 

37,3 

118 

57,5 

153 

78,1 

193 

98,9 

233 

120,1 

74 

37,8 

114 

58,0 

154 

78,6 

194 

99,4 

234 

120.7 

75 

38,3 

115 

58,6 

155 

79,1 

195 

100,0 

285 

121,2 

76 

38,8 

116 

59,1 

156 

79,6 

196 

100,5 

236 

121,7 

77 

39,3 

117 

59,6 

157 

80,1 

197 

101,0 

287 

122,3 

78 

39,8 

118 

60,1 

158 

80,7 

198 

101,5 

238 

122.8 

79 

40,3 

119 

60,6 

159 

81,2 

199 

102,0 

239 

123,4 

80 

40,8 

120 

61,1 

160 

81,7 

200 

102,6 

240 

123,9 

81 

41,3 

121 

61,6 

161 

82,2 

201 

103,1 

241 

124,4 

82 

41,8 

122 

62,1 

162 

82,7 

202 

103,7 

242 

125,0 

88 

42,3 

123 

62,6 

163 

88,3 

208 

104,2 

243 

125,5 

84 

42,8 

124 

63,1 

164 

83,8 

204 

104,7 

244 

126,0 

85 

43,4 

125 

63,7 

165 

84,3 

205 

105,3 

245 

126,6 

86 

43.9 

126 

64,2 

166 

84,8 

206 

105,8 

246 

127,1 

87 

44,4 

127 

64,7 

167 

85,8 

207 

106,3 

247 

127,6 

88 

44,9 

128 

65,2 

168 

85,9 

208 

106,8 

248 

128,1 

89 

45,4 

129 

65,7 

169 

86,4 

209 

107,4 

249 

128,7 

90 

45,9 

130 

66,2 

170 

86,9 

210 

107,9 

250 

129.2 

Ol 

46,4 

131 

66,7 

171 

87,4 

211 

108,4 

251 

129,7 

92 

46,9 

132 

67,2 

172 

87,9 

212 

109,0 

252 

130,8 

93 

47,4 

133 

67,7 

173 

88,5 

213 

109,5 

258 

130.8 

94 

47,9 

134 

68,2 

174 

89,0 

214 

110,0 

254 

131,4 

95 

48,4 

135 

68,8 

175 

89,5 

215 

110,6 

255 

131.9 

96 

48,9 

136 

69,3 

176 

90,0 

216 

111,1 

256 

132,4 

97 

49,4 

137 

69,8 

177 

90,5 

217 

111,6 

257 

133,0 

98 

49,9 

138 

70,3 

178 

91,1 

218 

112,1 

258 

133,5 

99 

50,4 

139 

70,8 

179 

91,6 

219 

112,7 

259 

134.1 
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u 

9^ 

1 

u 

i 

i 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

260 

184,6 

300 

156,5 

340 

178,7 

380 

201,4 

420 

224,5 

261 

135,1 

301 

157,1 

341 

179,3 

381 

202,0 

421 

225,1 

262 

135,7 

302 

157,6 

342 

179,8 

382 

202,5 

422 

225,7 

263 

136,2 

303 

158,2 

343 

180,4 

383 

203,1 

423 

226,3 

264 

136,8 

304 

158,2 

344 

180,9 

384 

203,7 

424 

226,9 

265 

137,3 

305 

158,7 

345 

181,5 

385 

204,3 

425 

227,5 

266 

137,8 

306 

159,3 

346 

182,1 

386 

204,8 

426 

228,0 

267 

138,4 

307 

159,8 

347 

182,6 

387 

205,4 

427 

228,6 

268 

138,9 

308 

160,4 

348 

183,2 

388 

206,0 

428 

229,2 

269 

139,5 

309 

161,5 

349 

183,7 

389 

206,5 

429 

229,8 

270 

140,0 

310 

162,0 

350 

184,3 

390 

207,1 

430 

230,4 

271 

140,5 

311 

162,6 

351 

184,9 

391 

207,7 

431 

231,0 

272 

141,1 

812 

163,1 

352 

185,4 

392 

208,3 

432 

231,6 

273 

141,7 

313 

163,7 

353 

186,0 

393 

208,8 

483 

232,2 

274 

142,2 

314 

164,2 

354 

186,6 

39+ 

209,4 

434 

232,8 

275 

142,8 

815 

164,8 

355 

187,2 

395 

210,0 

435 

233,4 

276 

143,3 

316 

165,3 

356 

187,7 

396 

210,6 

436 

233,9 

277 

143,9 

317 

165,9 

357 

188,3 

397 

211,2 

437 

234,5 

278 

144,4 

318 

166,4 

358 

188,9 

398 

211,7 

438 

235,1 

279 

145,0 

319 

167,0 

359 

189,4 

399 

212,3 

439 

235,7 

280 

145,5 

320 

167,5 

360 

190,0 

400 

212,9 

440 

236,3 

281 

146,1 

321 

168,1 

361 

190,6 

401 

213,5 

441 

236,9 

282 

146,6 

322 

168,6 

362 

191,1 

402 

214,1 

442 

287,5 

283 

147.2 

323 

169,2 

363 

191,7 

403 

214,6 

443 

238,1 

284 

147,7 

324 

169,7 

364 

192,3 

404 

215,2 

444 

238,7 

285 

148,3 

325 

170,3 

365 

192,9 

405 

215,8 

445 

239,3 

286 

148,8 

326 

170,9 

366 

193,4 

406 

216,4 

446 

239,8 

287 

149,4 

327 

171,4 

367 

194,0 

407 

217,0 

447 

240,4 

288 

149,9 

328 

172,0 

368 

194,6 

408 

217,5 

448 

241,0 

289 

J50,5 

829 

172,5 

369 

195,1 

409 

218,1 

449 

241,6 

290 

151,0 

330 

173,1 

370 

195,7 

410 

218,7 

450 

242,2 

291 

151,6 

331 

173,7 

371 

196,3 

411 

219,3 

451 

242,8 

292 

152,1 

332 

174,2 

372 

196,8 

412 

219,9 

452 

243,4 

293 

152,7 

333 

174,8 

373 

197,4 

413 

220,4 

453 

244,0 

294 

153,2 

334 

175,3 

374 

198,0 

414 

221,0 

454 

244,6 

295 

153,8 

335 

175,9 

375 

198,6 

415 

221,6 

455 

245,2 

296 

154,3 

336 

176,5 

376 

199,1 

416 

222,2 

456 

245,7 

297 

154,9 

337 

177,0 

377 

199,7 

417 

222,8 

457 

246,3 

298 

155,4 

338 

177,6 

378 

200,3 

418 

223,3 

458 

246,9 

299 

156,0 

339 

178,1 

379 

200,8 

419 

223,9 

459 

247,5 
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2.    Bestimmung    der   Maltose   bei  Abwesenheit   anderer 
reduzierender  Zuckerarten. 

Diese  Untersuchungsmethode  und  die  dazu  gehörige  nebenstehende 
Tabelle  ist  Ton  E.  Wein^)  bearbeitet. 

Durch  Lösen  Ton  10,0  g  eines  festen  Zuckers,  von  15  bis  20  g  eines 
Maltosesirups  in  destilliertem  Wasser  zu  einem  Liter  Flüssigkeit  aielit 
man  sich  eine  Lösung  her,  welche  nicht  mehr  als  1  Proz.  Maltose  enthält. 

In  einen  Kochkolben  bringt  man  ÖOccm  frisch  gemischter  Feh ling- 
scher  Lösung  und  mittels  einer  Pipette  25ccm  der  einprozentigen  Maltose- 
zuckerlösung zusammen,  erhitzt  mit  untergelegtem  Asbestringe  zum 
Sieden,  und  hält  die  Flüssigkeit  vier  Minuten  lang  im  Kochen. 

Das  ausgeschiedene  Kupferoxydul  wird  nach  S.  94  als  metallisches 
Kupfer  bestimmt,  und  aus  nebenstehender  Tabelle  die  demselben  ent- 
sprechende Menge  Maltose  gefunden. 

Beispiel.  15g  Maltosesirup  wurden  mit  Wasser  zu  einem  Liter 
Flüssigkeit  gelöst,  25  ccm  dieser  Lösung,  entsprechend  0,375  g  Substanz, 
gaben  im  Mittel  von  drei  gut  stimmenden  Bestimmungen  0,272  g  oder 
272  mg  metallisches  Kupfer.  Nach  nebenstehender  Tabelle  entsprechen 
272mg  Kupfer  240,6mg  Maltose,  mithin  enthielt  der  Sirup: 

0,375  :  0,2406  =  100  :  x,  =  64,2  Proz.  Maltosezucker. 

d,    Bestimmung  von  Dextrose  und  Maltose  in  Gegenwart 
eines  anderen  reduzierenden  Zuckers, 

Dieselbe  gründet  sich  auf  das  verschiedene  Reduktionsvermögen 
der  Zuckerarten  gegen  Fehlingsche  Kupferlösung  und  Sachsse- 
sche  Quecksiiberlösung^)  und  wird  auf  malsanalytischem  Wege 
ausgeführt. 

Nach    den    Untersuchungen    von    Soxhlet')    reduziert    in   ein- 

prozentiger  Lösung: 

Kupferlösung    Quecksilberlösnng 

1,0  g  Dextrose    .     .  .  210,4  ccm,  302,5  ccm, 

„   „  Lävulose    .     .  .  194,4    „  449,5     « 

„   „  Invertzucker  .  .  202,4    „  376,0    „ 

„   „  Milchzucker    .  .  148,0    „  214,5     „ 

*  „   „  Maltose      ,     .  .  128,4    „  197,6    „ 

Zur  Ausführung  der  Bestimmung  stellt  man  die  Zuckerlösung  der- 
artig her,  dats  dieselbe  nahezu  1  g  an  reduzierendem  Zucker  in  100  ccm 
enthält,  und  titriert  in  bekannter  Weise  einmal  mit  ÖOccm  Fehling- 


^)   E.   Wein,    Quantitative   Bestimmung    der   Zackerarten.     Stuttgart. 
Max  Wang,  1888,  ß.  6. 
*)  Siehe  Anhang. 
")  Journ.  f.  prakt.  Chemie,  N.  F.  21,  227. 
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Tabelle  XIX. 
Bestimmung  der  Maltose  nach  E.  Wein. 


Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

Maltose 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

30 

25,3 

63 

53,9 

96 

88,0 

129 

112,5 

31 

26,1 

64 

54,8 

97 

83,9 

130 

118,4 

32 

27,0 

65 

55,7 

98 

84,8 

131 

114,3 

33 

27,9 

66 

56.6 

99 

85,7 

132 

115,2 

34 

28,7 

67 

57,4 

100 

86,6 

133 

116,1 

35 

29,6 

68 

58,3 

101 

87,5 

134 

117,0 

36 

80,5 

69 

59,2 

102 

88,4 

185 

117,9 

37 

31,3 

70 

60,1 

103 

89.2 

136 

118,8 

38 

82,2 

71 

61,1 

104 

90,1 

137 

119,7 

39 

83,1 

72 

61,8 

105 

91,0 

138 

120,6 

40 

38,9 

78 

62,7 

106 

91,9 

139 

121,5 

41 

34,8 

74 

63,6 

107 

92,8 

140 

122,4 

42 

35,7 

75 

64,5 

108 

93,7 

141 

123,3 

43 

36,5 

76 

65,4 

109 

94,6 

142 

124,2 

44 

37,4 

77 

66,2 

110 

95.5 

143 

125,1 

45 

38,3 

78 

67,1 

111 

96,4 

144 

126,0 

46 

39,1 

79 

68,0 

112 

97,3 

145 

126,9 

47 

40,0 

80 

68,9 

113 

98,1 

146 

127,8 

48 

40,9 

81 

69,7 

114 

99,0 

147 

128,7 

49 

41,8 

82 

70,6 

115 

99,9 

148 

129,6 

50 

42,6 

83 

71,5 

116 

100,8 

149 

130,5 

51 

43,5 

84 

72,4 

117 

101,7 

150 

131,4 

52 

44,4 

85 

73,2 

118 

102,6 

151 

132,3 

53 

45,2 

86 

74,1 

119 

103,5 

152 

133,2 

54 

46,1 

87 

75,0 

120 

104,4 

153 

134,1 

55 

47,0 

88 

75,9 

121 

105,3 

154 

135,0 

56 

47.8 

89 

76,8 

122 

106,2 

155 

135,9 

57 

48,7 

90 

77,7 

123 

107,1 

156 

136,8 

58 

49,6 

91 

78,6 

124 

108,0 

157 

137,7 

59 

50,4 

92 

79,5 

125 

108,9 

158 

138,6 

60 

51,3 

93 

80,3 

126 

109,8 

159 

139,5 

61 

52,2 

94 

81,2 

127 

110,7 

160 

140,4 

62 

53,1 

95 

82,1 

128 

111,6 

161 

141,3 
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Tabelle  XIX  (Fortaetzang). 


Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

Maltose 

Kupfer 

j  Maltose 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

mg 

ni2 

162 

142,2 

197 

173,4 

282 

204,7 

267 

236,1 

16S 

143,1 

198 

174,3 

233 

205,6 

268 

237,0 

164 

144,0 

199 

175,2 

234 

206,5 

269 

237,9 

165 

144,9 

200 

176.1 

235 

207,4 

270 

238,8 

166 

145,8 

201 

177,0 

286 

208,3 

271 

289,7 

167 

146,7 

202 

177,9 

237 

209,1 

272 

240.6 

168 

147,6 

203 

178,7 

238 

210,1 

278 

241,5 

169 

148,5 

204 

179,6 

239 

210,9 

274 

242,4 

170 

149,4 

205 

180,5 

240 

211,8 

275 

243,3 

171 

150,3 

206 

181,4 

241 

212,7 

276 

244,-2 

172 

151,2 

207 

182,3 

242 

218,6 

277 

245,1 

173 

152,0 

208 

183,2 

243 

214,5 

278 

246,0 

174 

152,9 

209 

184,1 

244 

215,4 

279 

246,9 

175 

153,8 

210 

185,0 

245 

216,3 

280 

247,8 

176 

154,7 

211 

185,9 

246 

217,2 

281 

248,7 

177 

155,6 

112 

186,8 

247 

218,1 

282 

249,6 

178 

156,5 

213 

187,7 

■ 

248 

219,0 

283 

250,4 

179 

157,4 

214 

188.6 

249 

219,9 

284 

251.3 

180 

158,3 

215 

189,5 

250 

220,8 

285 

252,2 

181 

159,2 

216 

190,4 

251 

221,7 

286 

253,1 

182 

160,1 

217 

191,2 

252 

222,6 

287 

254,0 

183 

160,9 

218 

192,1 

253 

223,5 

288 

254,9 

184 

161,8 

219 

193,0 

254 

224,4 

289 

255,8 

185 

162,7 

220 

193.9 

255 

225,3 

290 

256,6 

186 

163,6 

221 

194,8 

256 

226,2 

291 

257,5 

187 

164,5 

222 

195,7 

257 

227,1 

292 

258,4 

188 

165,4 

228 

196,6 

258 

228,0 

293 

259,3 

189 

166,3 

224 

197,5 

259 

228,9 

294 

260,2 

190 

167,2 

225 

198,4 

260 

229,8 

295 

261,1 

191 

168,1 

226 

199,3 

261 

230,7 

296 

262,0 

192 

169,0 

227 

200,2 

262 

231,6 

297 

262,8 

193 

169,8 

228 

201,1 

263 

232,5 

298 

263,7 

194 

170,7 

229 

202,0 

264 

233,4 

299 

264,6 

195 

171,6 

230 

202,9 

265 

234,3 

300 

265,5 

196 

172,5 

231 

203,8 

266 

235,2 
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icher  LöBung  (unter  An  wen  dimg  einer  kalt  gesättigten,  mit  Essigsäure 
stark  angesäuerten  Lösung  yon  Ferrocyankalium  als  Indikator,  S.  104), 
ein  zweites  Mal  mit  öOccm  SachssescherLösung  [unter  Anwendung 
einer  mit  Natronlauge  bis  zur  WiederauflÖsung  des  entstandenen  Nieder- 
schlages yersetzten  Zinnchlorurlösung  als  Indikator^)]. 

Die  bei  der  Analyse  gewonnenen  Zahlenwerte  stellt  man  in  nach- 
stehende Rechnungsformeln  ein: 

1.  ax  +  hy  =  Ff 

2.  ex  +  dy  =  S, 
worin: 

a  die  Anzahl  der  Kubikzentimeter  Feblingscher  Lösung,  welche 
durch  1,0g  der  einen  gesuchten  Zuckerart  reduziert  werden; 

h  die  Anzahl  der  Kubikzentimeter  Feblingscher  Lösung,  welche 
durch  1,0 g  der  anderen  gesuchten  Zuckerart  reduziert  werden; 

c  die  Anzahl  der  Kubikzentimeter  Sachs s escher  Lösung,  welche 
durch  1,0g  der  einen  gesuchten  Zuckerart  reduziert  werden; 

d  die  Anzahl  der  Kubikzentimeter  S ach  ssescher  Lösung,  welche 
durch  1,0g  der  anderen  gesuchten  Zuckerart  reduziert  werden; 

F  die  Anzahl  Kubikzentimeter  Feblingscher  Lösung,  welche  für 
100 ccm  der  untersuchten  Zuckerlösung  sich  berechnen; 

S  die  Anzahl  Kubikzentimeter  Sachsse  scher  Lösung,  welche  für 
100  ccm  der  untersuchten  Zuckerlösung  sich  berechnen ; 

X  und  y  endlich  die  gesuchten  Mengen  der  beiden  in  100  ccm  der 
untersuchten  Zuckerlösung  vorhandenen  Zuckerarten. 

Aus  der  Formel  1  berechnen  sich: 

F—hy 


aus  der  Formel  2: 

mithin 

und 


3;    X  = 


4.    X  = • 


5. 


c 

F—hy  _  S—dy 
a  c 


aS  —  cF 

6.    2/  =  — :5 — 7—  • 
ad  —  VC 


Der  für  y  hier  gefundene  Wert  in  Formel  3  eingesetzt,  ergibt 
dann  den  Wert  für  x. 

Beispiel.  Ein  mit  Stärkezucker  (x)  versetzter  Invertzuckersirup 
liegt  zur  Untersuchung  vor.   Die  Bestimmung  der  Asche  ergab  0,4  Proz., 


*)  Man  prüft,  wie  bei  Anwendung  der  Fehlingschen  Lösung,  indem 
man  zwei  Tropfen  der  beiden  Flüssigkeiten  nebeneinander  auf  weifses  Filtrier- 
papier setzt.  Anfangs,  solange  noch  unzersetztes  Quecksilbersalz  vorhanden, 
entsteht  eine  schwarze  Fällung,  dann  eine  leichte  Bräunung,  und  wenn  alles 
Quecksilber  ausgefällt  ist,  bleibt  die  Farbe  unverändert. 


8.  S.  450, 
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die  des  Wassers  25,0  Proz.,  so  dats  etwa  75  Proz.  reduzierender  Zacker 
Yorhanden  sind.  Zur  Herstellung  einer  angemessenen  Zuckerlösnng 
durften  also  12  bis  etwa  16  g  Sirup  abgewogen  werden. 

Die  Wägung  ergab  16,273  g,  welche  zu  1000  ccm  Flüssigkeit  auf- 
gelöst wurden. 

Zur  Reduktion  von  50  ccm  Feblingscher  Lösung  wurden  20,0  ccm 
Ton  50  ccm  Sacchsse scher  Lösung  12,0  ccm  jener  Zuckerlöaung  yer- 
braucbt. 

Es  würden  mithin  zu  100  ccm  Zuckerlösung 

20,0  :  50  =  100  :  x, 

X  =  250,0  ccm  Fehlingsche  Lösung  (=  F) 
und 

12,0  :  50  =  100  :  x, 

X  =  416,6  ccm  Sachssescfae  Lösung  (=  S) 
sich  berechnen  und  somit  in  obige  Formeln  einzustellen  sein  für: 
a   =  210,4  \ 
h   =  202,4 
c   =  302,5 
d  =  376,0 
J^  =  250,0, 
S  =  416,6. 
Demnach  berechnet  sich  für  y  (Invertzucker)  nach  Formel  6: 
_  (210,4  X  416,6)  —  (302,5  X  260,0)  _  12027,64 
^  ~"  (210,4  X  376,0)  —  (202,4  X  302,5)  ~  17884,40 ' 
oder 

y  =  0,6725  g  Invertzucker  in  100  ccm  obiger  Zuckerlösong. 

Setzt  man  diesen  Wert  in  Formel  3  ein,  so  ergibt  sich  für 

_  250,0  —  (202,4  X  0.6725)  _  113,886 

^  ""  210,4  ~     210,4    ' 

oder 

X  =  0,541g  Dextrose  in  100  ccm  obiger  Zuckerlösong. 

Diese    100  ccm  enthielten  aber   1,6273  g  Sirup,  wonach  sich  in 

Prozenten  desselben  berechnet: 

1,6273:0,6725  =  100  :ar, 

X  =^  41,3  Proz.  Invertzucker, 
und 

1,6273:0.541  =  100  :rr, 

X  -=7=  33,3  Proz.  Dextrose  oder  Stärkezucker. 
Die  Zusammensetzung  des  Sirups  stellt  sich  mithin  wie  folgt: 

41,3  Proz.  Invertzucker, 
33,3      „      Stärkezucker, 
25,0      „      Wasser, 
0,4      „      Asche. 

100,0  Proz.  ~ 


IL 

Reagentien  und  titrierte  Flüssigkeiten, 
ihre  Bereitung  und  Prüfung. 


1.     Reagentien. 

Äther  (C^HioO). 

Reiner  Äther  mufs  hei  17,5^  C.  ein  spezifisches  Gewicht  von  0,720 
besitzen  und  einen  Siedepunkt  von  34  his  36^  C.  Beim  Schütteln  von 
10  ccm  Äther  in  3  ccm  Wasser  darf  letzteres  keine  saure  Reaktion 
annehmen;  er  soll  beim  Verdunsten  keinen  Rückstand  hinterlassen  und 
frei  Yon  Wasser  sein  (entwässerter  Kupfervitriol  darf  beim  Schütteln 
mit  Äther  nicht  grün  oder  hlaa  werden). 

Ätznatron  (NaOH). 

Man  benutzt  entweder  reines,  mit  Alkohol  gereinigtes,  festes  Ätz- 
natron oder  die  im  Handel  gehende  reine  Natronlauge  von  etwa  1,340 
bis  1,400  spez.  Gewicht.  30  g  festes  Ätznatron,  mit  destilliertem  Wasser 
zu  100 ccm  gelöst,  sollen  eine  farblose  und  klare  Lösung  geben  von 
1,340  spez.  Gewicht.  —  Die  mit  Salzsäure  wenig  übersättigte,  heilse 
Lösung,  mit  Chlorbaryumlösung  versetzt,  darf  nach  mehrstündigem 
Stehen  keinen  Niederschlag  zeigen  (Schwefelsäure). 

Natronlauge  darf,  mit  Salzsäure  versetzt,  keine  Kohlensäure  ent- 
wickeln, die  mit  Salzsäure  angesäuerte  Lösung  auf  Zusatz  von  Ammo- 
niak sich  nicht  trüben  (Tonerde)  und  durch  Schwefelammonium  nicht 
geschwärzt  werden  (Eisen). 

Die  mit  Salpetersäure  angesäuerte  Lösung  darf  auf  Zusatz  von 
salpetersaurem  Silber  nur  eine  ganz  schwache  Trübung,  aber  keinen 
Niederschlag  zeigen  (Chlor)  und  die  mit  Salzsäure  übersättigte  und  zur 
Trockne  verdampfte  Lösung  beim  Behandeln  mit  Wasser  keinen  unlös- 
lichen Rückstand  hinterlassen  (Kieselsäure). 

Auf  S.  345  befindet  sich  eine  Tabelle  über  den  Gehalt  der  Natron- 
lauge bei  verschiedenen  spezifischen  Gewichten. 
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Ätzkali  (KOH). 

Man  yerwendet  käufliches,  mit  Alkohol  gereinigtes,  festes  Ätzkali. 
Kalilauge  stellt  man  durch  Auflösen  desselben  in  Wasser  her;  30g, 
zu  100  ccm  mit  destilliertem  Wasser  gelöst,  geben  eine  Kalilauge  von 
1,340  spez.  Gewicht.  Die  Prftfung  auf  Verunreinigungen  wird  in 
gleicher  Weise,  wie  bei  „Ätznatron*^,  ausgeführt. 

Alkohol  (CaHgO). 

Man  benutzt  „absoluten*^  Alkohol  Tom  spezifischen  Gewicht  0,7931 
bei  15,0^  C.  entsprechend  einem  Alkoholgehalt  von  99,8  Gewichtsteilen 
in  100  Tln.  oder  solchen  von  80  bis  90  Proz.  Die  diesbezüglichen 
Angaben  finden  sich  bei  den  einzelnen  Fällen  seiner  Anwendung  vor- 
geschrieben. Zwei  Tabellen  mit  Angabe  des  Gehalts  an  Alkohol  ia 
Gewichts-  und  Volumprozenten,  entsprechend  dem  spezifischen  Gevricht, 
befinden  sich  im  Anhang  111  unter  XXI  und  XXII.  Zur  Herstellung 
wässeriger  Gemische  dient  die  daselbst  gegebene  Tabelle  XXIII. 

Reiner  Alkohol  darf,  zwischen  den  Händen  gerieben,  keinen  Geruch 
nach  Fuselöl  hinterlassen,  mufs  auf  Lackmuspapier  vollständig  neutral 
reagieren  und  ohne  Bückstand  verdunsten.  Mit  Wasser  muls  er  sich 
ohne  Trübung  mischen. 

Ammoniak  (NH,). 

Die  reine  Ammoniakflüssigkeit  des  Handels  vom  spezifischen  Ge- 
wicht 0,925  enthält  20  Proz.  Amoroniak,  muls  klar  und  farblos  sein, 
darf  beim  Verdunsten  keinen  Rückstand  hinterlassen  und,  mit  Schwefel- 
ammon  versetzt,  keine  Veränderung  zeigen  (Eisen,  Kupfer).  Ammoniak, 
mit  Kalkwasser  vermischt,  darf  sich  nicht  trüben  (Kohlensäure),  muls 
nach  dem  Übersättigen  mit  Salpetersäure  farblos  bleiben  (Pyridin)  und 
diese  Lösung  darf  durch  salpetersaures  Silber  nicht  getrübt  werden 
(Chlor). 

Ammoniumkarbonatlösung. 

1  Tl.  käufliches,  reines  Ammoniumkarbonat  zu  4  Tln.  Wasser,  unter 
Hinzufügung  von  1  Tl.  Ammoniakflüssigkeit  (0,925  spez.  Gewicht). 

Die  Lösung  muls  sich  ohne  Rückstand  verflüchtigen  und  darf  nach 
dem  Übersättigen  mit  Salpetersäure  weder  durch  Chlorbaryum,  noch 
durch  salpetersaures  Silber  getrübt  werden  (Schwefelsäure,  Chlor). 

Ammoniumzitratlösung. 

Zur  Bestimmung  der  wasserlöslichen  Phospborsäure, 
S.  396.  150  g  Zitronensäure  werden  in  Wasser  gelöst,  mit  750 ccm 
Ammoniak  von  0,941  spez.  Gewicht  (15  Proz)  versetzt,  und  mit  destil- 
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lieriem  Wasser  auf  1500  ccm  aufgefüllt.     Von  dieser  Lösung  werden 
100  ccm  =  10  g  Zitronens&ure  verwendet  (Märckersche  Lösung). 

Die  bei  der  gleichen  Gelegenheit  benutzte  verdünnte  Lösung 
von  Ammoniumzitrat  stellt  man  durch  Vermischen  von  1  Vol.  der  kon- 
zentrierten Lösung  mit  2  VoL  Wasser  her. 

Ammoniumnitrat  (NH4N0s). 

Weilse,  leicht  in  Wasser  lösliche  Kristalle,  welche,  auf  Platinblecli 
erhitzt,  ohne  Rückstand  sich  verflüchtigen  müssen.  Mit  Magnesia- 
mischung und  Ammoniak  vermischt,  ebenso  mit  Chlorbaryumlösuug 
darf  die  wässerige  Lösung  sich  nicht  trüben  (Phosphorsäure,  Schwefel- 
säure). 

Ammoniumoxalatlösun^  [(^^^4)30304  -f  HsO]. 

l  TL  reines  kristallisiertes  Salz  zu  25  Tln.  Wasser.  Die  Lösung 
muls  beim  Verdampfen  auf  Platinblech  sich  vollständig  verflüchtigen, 
darf,  mit  Schwefelwasserstoff  und  Schwefelammonium  versetzt,  sich 
nicht  trüben  (Metalle)  und  nach  Zusatz  von  wenig  Salzsäure  und  Chlor- 
baryumlösung  nach  längerem  Stehenlassen  keine  Veränderung  zeigen 
(Schwefelsäure). 

Barytwasser  [Ba(OH)a]. 

1  Tl.  reiner  kristallisierter  Ätzbaryt  wird  mit  20  Tln.  heilsem 
Wasser  übergössen.  Die  Lösung  muls  schnell  filtriert  und  nach  dem. 
Erkalten  in  gut  verschlossener  Flasche  aufbewahrt  werden. 

Die  mit  Salpetersäure  übersättigte  Lösung  soll  durch  salpetersaures 
Silber  nicht  getrübt  (Chlor),  die  verdünnte  salzsaure  Lösung  weder 
durch  Schwefelwasserstoff,  noch  durch  Ammoniak  oder  Schwefelammo- 
nium dunkel  gefärbt  werden  (Schwermetalle). 

Bleiessig  [2  Pb  (C^  II4  02)3  +  Pb(0H)3]. 

600  g  Bleizucker  und  200  g  Bleiglätte  übergiefst  man  mit  2  Liter 
Wasser.  Nach  12  stündigem  Stehen  an  einem  warmen  Orte  unter  bis- 
weiligem  Umschütteln  filtriert  man  und  hebt  das  Filtrat  in  gut  ver- 
schlossenen Flaschen  auf  ^). 

Der  Bleiessig  muls  eine  stark  alkalische  Reaktion  und  ein  spezi- 
fisches Gewicht  von  1,20  bis  1,25  (bei  17,5^  C.)  besitzen,  entsprechend 
einem  Gehalte  von  etwa  20  Proz.  Bleiozyd. 


')  Protokoll  d.  ni.  Verb.  d.  international.  KommisBion  für  einheitliche 
Methoden  der  Zuckernntersuchungen.  Paris,  24.  Juli  1900.  (Zeitschrift  1900, 
8.  362.) 
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Bleipapier. 

Man  tränkt  Streifen  von  angeleimtem  Papier  mit  einer  Lösung  toii 
eBsigsaurem  Blei  (1 :  10),  trocknet  sie  an  einem  vor  Schwefelwasserstoff 
geschützten  Orte  und  bewahrt  sie  in  gut  yerschlossenen  Gefälsen  auf. 

Brom  (Br). 

Eine  dunkelrote  Flüssigkeit,  welche  in  etwa  30  Tln.  Wasser  löslich 
ist  und,  in  einem  Porzellanschftlchen  freiwillig  verdunstet,  keinen  Rück- 
stand hinterlassen  solL  Versetzt  man  verdünntes  Ammoniak  mit  einigeo 
Gramm  Brom,  verdampft  die  Flüssigkeit  im  Wasserbade  zur  Trockne, 
so  darf  der  in  Wasser  gelöste  Salzrückstand  nach  Hinzufügen  von 
etwas  Salzsäure  und  Ghlorbaryum  keine  Trübung  von  schwefelsaurem 
Baryum  geben  (Abwesenheit  von  Schwefel). 

Bromwasser. 

Käufliches  Brom  wird  in  einer  Flasche  mit  kaltem,  destilliertem 
Wasser  übergössen  und  kurze  Zeit  geschüttelt;  1  TL  Brom  ist  in  unge- 
fähr 30  Tln.  Wasser  zu  einer  dunkelgelben  Flüssigkeit  löslich. 

Chlorammoniumlösung  (NH4CI). 

1  Tl.  reines  Chlorammonium  (Salmiak)  zu  8  Tln.  Wasser.  Die 
Lösung  mufs  auf  Lackmuspapier  neutral  reagieren,  darf,  auf  Platinblech 
erhitzt ,  keinen  Rückstand  hinterlassen  und ,  mit  Salzsäure  und  Ghlor- 
baryum versetzt,  sich  nicht  trüben  (Schwefelsäure). 

Chlorbaryumlösung  (BaClj  +  2HaO). 

1  Tl.  käufliches,  reines  Chlorbaryum  zu  10  Tln.  Wasser.  Die 
Lösung  mufs  vollständig  neutral  reagieren;  versetzt  man  dieselbe  mit 
überschüssiger  Schwefelsäure,  so  darf  die  vom  schwefelsauren  Baryom 
abfiltrierte  Lösung  beim  Verdampfen  keinen  Rückstand  hinterlassen. 

Eisenchlorürlösung  (FeClj). 
(Zur  Stickstoffbestimmung  nach  Schlösing-Grandeau.) 

In  einen  etwa  2  Liter  fassenden  Koohkolben  bringt  man  vorsichtig 
200  g  schmiedeeiserne ,  kleine  Nägel  und  löst  dieselben  unter  mälsigem 
Erwärmen  in  reiner  Salzsäure,  welche  in  kleinen  Anteilen  nach  und 
nach  hinzugefügt  wird ,  auf.  Man  gebraucht  800  bis  900  ccm,  filtriert 
die  dunkelgrüne  Lösung  durch  ein  Faltenfilter  und  füllt  mit  Wasser 
zu  1000  ccm  auf.  Die  fertige  Lösung,  welche  sich  an  der  Luft  leicht 
oxydiert,  wird  in  kleinen  Gläsern  zu  je  100  ccm  Inhalt  aufbewahrt 
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Essigsäure  (C2H4O3). 

In  den  meisten  Fällen  benutzt  man  eine  Säure  von  1,060  spez. 
Gewicht  (=  50  Proz.  Essigsäure).  Sie  darf  beim  Verdunsten  keinen 
Rückstand  hinterlassen  und  mit  Chiorbaryum  und  salpetersaurem  Silber 
keine  Trübung  geben  (Schwefelsäure,  Chlor). 

Fehlingsche  Kupferlösung  [„F.  I."  (blau)  und  „F.  IL**  (weils)J. 

Wegen  der  geringen  Haltbarkeit  der  fertig  bereiteten  Flüssigkeit 
hält  man  die  Lösungen  ihrer  Bestandteile,  welche  für  sich  unveränder- 
lich sind,  getrennt  vorrätig.  Die  eine  (^F.  I.**)  ist  eine  Lösung  von 
schwefelsaurem  Kupfer,  die  andere  („F.  IL**)  enthält  Ätznatron  und 
weinsteinsaures  Natrium kalium. 

Die  genannten  Verbindungen  müssen  absolut  rein  sein. 

Man  übergiefst  zur  Herstellung  der  letzteren  („F.  IL")  173  g  wein- 
flteinsaures  Natrium  kalium  mit  400  ccm  destilliertem  Wasser,  bringt  zu 
der  filtrierten,  klaren  Lösung  50  g  reines  Ätznatron  und  füllt  auf 
500  ccm  mit  destilliertem  Wasser  auF.  Lösung  „F.  I."  erhält  man 
durch  Auflösung  von  34,630  g  Kupfervitriol  (durch  wiederholtes  Um- 
kristallisieren gereinigt  und  salpetersäurefrei)  in  500  ccm  Wasser. 
Unmittelbar  vor  dem  Gebrauche  mischt  man  gleiche  Raumteile  beider 
Flüssigkeiten  in  der  benötigten  Menge  zusammen. 

Ferrocyankalium  (gelbes  Blutlaugensalz) 
[K4Fe(CN)0  +  3H3O]. 

Zitronengelbe  Kristalle ,  welche  mit  Wasser  sich  leicht  zu  einer 
vollkommen  klaren  Flüssigkeit  lösen  müssen.  Dieselbe,  mit  Chiorbaryum 
versetzt,  darf  keine  Trübung  geben  (Schwefelsäure). 

Gipswasser  (CaS04  +  HjO). 

Gepulverter,  kristallisierter  Gips  wird  längere  Zeit  mit  Wasser 
digeriert.     Die  entstandene  Lösung  wird  filtriert. 

Jodkalium  (KJ). 

Die  wässerige  Lösung  von  reinem  Jodkalium  darf  durch  verdünnte 
Schwefelsäure  und  Stärkekleister  nicht  gebläut  werden  (jodsaures 
Kalium). 

Jodzinkstärkelösung. 

Man  verreibt  4  g  Stärkemehl  in  einem  Mörser  mit  wenig  Wasser 
and  fügt  die  entstandene  milchige  Flüssigkeit  unter  Umrühren  nach 
und  nach  zu  einer  zum  Sieden  erhitzten  Lösung  von  20  g  reinem  Zink- 
chlorid in  100 ccm  destilliertem  Wasser.     Man  kocht  so  lange,  bis  das 


460  Bereitang  und  Prüfung  der  Beagentien. 

St&rkemehl  möglichst  gelöst  und  die  Flüssigkeit  fast  klar  geworden  ist. 
Nach  dem  Verdünnen  mit  destilliertem  Wasser  setzt  man  2,0  g  reines, 
trockenes  2^nkiodid  hinzu,  füllt  zu  einem  Liter  auf  und  filtriert. 

Die  klare  Flüssigkeit  wird  in  kleinen,  gut  Torschlossenen  Flaschen 
im  Dunkeln  aufbewahrt. 

Die  mit  dem  fünfzigfachen  Volum  destillierten  Wassers  Terdünnte 
Lösung  darf  beim  Ans&uern  mit  verdünnter  Schwefels&ure  sich  nicht 
blau  färben. 

Kalilauge  zum  Orsatschen  Apparate  (S.  366). 

Die  zu  diesem  Zwecke  benötigte  Kalilauge  von  1,26  bis  1,28  spez. 
Gewicht  erhält  man  durch  Auflösen  von  25  g  Ätzkali  zu  100  ccm  Wasser. 

Kalk,  gebrannter  (CaO). 

Der  frisch  gebrannte  Kalk  (Ätzkalk)  muTs,  mit  Wasser  übergössen, 
unter  starkem  Erhitzen  sich  schnell  löschen,  mit  verdünnter  Salzsäure 
behandelt,  nicht  aufbrausen  (Kohlensäure).  Mit  wenig  Wasser  gelöscht, 
gibt  er  Kalkhydrat,  ein  trockenes,  weilses  Pulver.  Ein  dünnflüssiger 
Brei  aus  lOOgÄtzkalk  und  100  ccm  Wasser  heilst  Kalkmilch;  Kalk- 
wasser ist  die  über  dem  Kalkbrei  stehende,  klare  Flüssigkeit  Soll 
das  Kalkwasser  möglichst  frei  von  Alkalien  sein,  so  entferne  man  die 
zwei  oder  drei  ersten  Aufgüsse,  welche  die  leicht  löslichen  Alkalien  ent- 
halten, und  benutze  nur  die  folgenden. 

Knochenkohle,  extrahierte  (Reinigungskohle). 

Neue  Knochenkohle  bester  Sorte  wird  in  einem  grofsen  Gefälse  mit 
Wasser  und  so  viel  Salzsäure  übergössen,  dafs  reichlich  Säure  im  Über-  ^ 
Behufs.     Nach  längerem  Stehen  zieht  man  die  saure  Flüssigkeit  von 
dem  Bodensatz  ab,  wäscht  denselben  gründlich,  zuletzt  unt^r  Zusatz 
von  etwas  Ammoniak  aus,  trocknet  und  glüht  bei  Luftabschluts. 

Kupferchlorürlösung  zum  Orsatschen  Apparate  (S.  366). 

53  g  Kupferchlorid  und  etwa  75  g  Kupferblechschnitte  werden  mit 
300  ccm  konzentrierter  Salzsäure  übergössen  und  in  einer  verschlossenen 
Flasche  unter  häufigem  Umschütteln  etwa  einen  Tag  lang  stehen  ge- 
lassen. Die  entstandene  Kupferchlorürlösung  wird  mit  150*ccm  Wasser 
verdünnt  und  in  gut  verschlossenem  Gefäfse  aufbewahrt. 

Lackmustinktur. 

Käufliches,  fein  zerriebenes  Lackmus  wird  wiederholt  mit  90proz. 
Alkohol  in  gelinder  Wärme  digeriert  und  abgegossen;  den  Rückstand 
lälst  man  mit  heilsem  Wasser  unter  bisweiligem  Umrühren  12  Stunden 
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lang  steben,  hebt  die  über  dem  Schlamme  stehende  blaue  Flüssigkeit 
ab,  setzt  ihr  verdünnte  Schwefelsäure  zu,  bis  die  Lösung  YöUig  rot 
erscheint,  und  fügt  unter  Erhitzen  einen  Überschuts  von  in  Wasser 
anfgeschlämmtem  kohlensauren  Baryum  hinzu,  so  dals  die  ursprüng- 
lich blaue  Färbung  wieder  eintritt  Dann  lälst  man  längere  Zeit  ab- 
sitzen, filtriert,  fügt  Vs  Volum  Alkohol  von  90  VoL-Proz.  hinzu  und 
bewahrt  in  lose  bedeckten  Flaschen  auf.  (Bei  völligem  Luftabschlufs 
tritt  Zersetzung  ein.) 

Ein  Tropfen  einer  sehr  verdünnten  Säure  mnls  in  der  Lackmus- 
tinktur eine  zwiebelrote,  ein  Tropfen  sehr  verdünnter  Natronlauge  eine 
blaue  Färbung  hervorrufen. 

Lackmuspapier. 

Durch  Eintauchen  von  weitsem,  ungeleimtem  Papier  in  die  völlig 
neutrale  (violette)  Lackmustinktur  erhält  man  sogenanntes  neutrales 
Lackmuspapier,  welches  an  einem  vor  Säure-  und  Ammoniakdämpfen 
geschützten  Orte  getrocknet  wird.  Zur  Herstellung  von  rotem  oder 
blauem  Lackmuspapier  versetzt  man  die  neutrale  Tinktur  mit  einigen 
Tropfen  verdünnter  Schwefelsäure  resp.  Natronlauge  und  tränkt  damit 
nngeleimtes  Papier. 

Magnesia,  gebrannte. 

Ein  weilses,  lockeres,  sehr  leichtes,  in  Wasser  fast  unlösliches 
Pulver.  Es  darf,  mit  Wasser  zu  einer  Milch  angerührt,  auf  Zusatz  von 
Salzsäure  nicht  aufbrausen  (Kohlensäure);  die  so  dargestellte  saure 
Lösung  auf  Zusatz  von  Chlorbaryum  sich  nicht  trüben  (Schwefelsäure). 

Magnesiamischung. 

a)  -Man  übergiefst  110  g  kristallisiertes,  reines  Chlormagnesium 
4ind  140  g  Chlorammonium  mit  700  ccm  Ammoniakflüssigkeit  von 
0,925  spez.  Gewicht  und  bringt  das  Ganze  mit  Wasser  auf  2  Liter 
Lösung,  welche  nach  mehrtägigem  Stehen  filtriert  wird. 

b)  Zur  Analyse  von  Thomasmehl.  100  g  Zitronensäure  werden 
in  500  ccm  Ammoniak  vom  spezifischen  Gewicht  0,925  (20Proz.)  gelöst 
und  mit  500 ccm  Magnesiamischung  a)  versetzt  (Kellner-Böttcher- 
sche  Lösung). 

Molybdänlösung. 
(AmmoniummoIybdatlösuDg.) 

150  g  reines,  molybdänsaures  Ammonium  werden  in  einer  Porzellan- 
schale  mit  Va  Liter  destilliertem  Wasser  übergössen  und  unter  Erwärmen 
gelöst.  Nach  Verdünnung  mit  ^/^  Liter  Wasser  wird  diese  Lösung  in 
1  Liter  konzentrierte  reine  Salpetersäure  von  1,2  spez.  Gewicht  (nicht 
umgekehrt  die  Säure  in  die  Molybdän lösung)  schnell  eingegossen,  jiach 
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mehrt&gigem  Stehen  an  einem  warmen  Orte  filtriert  und  vor  Licht  ge- 
schützt aufbewahrt.  Die  Lösung  darf  beim  Erwärmen  auf  40  bis  50^ C. 
keine  Ausscheidung  geben.  Zur  völligen  Ausfällung  von  0,1  g  Phos- 
phorsäure  sind  80  bis  lOOccm  derselben  erforderlich. 

Die  zum  Auswaschen  der  phosphorsäurehaltigen  Niederschläge  zu 
benutzende  verdünnte  Molybdänlösung  stellt  man  durch  YerdüD- 
nung  obiger  Lösung  mit  dem  gleichen  Volumen  Wasser  her. 

Natriumacetatlösung  zum  Titrieren  der  Phosphorsäure 
(NaCaHjOa  +  3HaO). 

100  g  kristallisiertes,  essigsaures  Natrium  werden  in  etwa  ^Z«  Liter 
Wasser  aufgelöst,  und  nachdem  die  Lösung  mit  100  ccm  Essigsäura 
versetzt  ist,  wird  sie  zu  1  Liter  Flüssigkeit  verdünnt. 

Das  Natriumsalz  muls  farblos  und  frei  von  Schwefelsäure  und 
Chlor  sein. 

Natriumkarbonat,  Soda  (Na^Cüj). 

Ein  weilses,  trockenes  Pulver,  klar  in  Wasser  löslich.  Seine 
Lösung  darf,  mit  Salpetersäure  übersättigt,  weder  durch  salpetersaares 
Silber  noch  durch  Chlorbaryumlösung  getrübt  werden  (Chlor,  Schwefel- 
säure), noch  beim  Erwärmen  mit  Molybdän säurelösung  eine  gelbe 
Trübung  geben  (Phosphorsäure).  Mit  Salzsäure  übersättigt  und  zur 
Trockne  verdampft,  darf  es  beim  Behandeln  mit  Wasser  keinen  unlös- 
lichen Rückstand  hinterlassen  (Kieselsäure). 

Natriumkarbonatlösung. 
30  Tle.  reiner,  kristallisierter  Soda  zu  100  Tln.  Wasser  gelöst 

Natriumhyposulfitlösung  (Na2S20s  +  öHjO). 
1  Tl.  reines,  unterschwefligsaures  Natrium  zu  8  Tln.  Wasser. 

Natriumphosphatlösung  (Na^HPO^  +  12HjO). 

1  TL  des  reinen  käuflichen  Salzes  zu  10  Tln.  Wasser. 

Die  mit  Ammoniak  versetzte  Lösung  darf  beim  Erwärmen  keine 
Trübung  geben,  und  die  in  der  Lösung  durch  salpetersaures  Silber  und 
Chlorbaryum  erzeugten  Niederschläge  müssen  auf  Zusatz  von  Salpeter- 
säure vollständig  ohne  Aufbrausen  verschwinden. 

Natronlauge  für  Stickstoffbestimmung  nach  EjeldahL 

500  g  reines,  salpetersäurefreies  Ätznatron  werden  mit  1  Liter 
destillierten  Wassers  übergössen,  die  Lösung  wird  in  gut  verschlossenen 
Flaschen  aufbewahrt. 
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Natronsalpeter  (NaNOs). 

Farblose,  klare,  in  Wasser  lösliche  Kristalle,  welche  an  der  Luft 
Feuchtigkeit  anziehen.  Die  wässerige  Lösung  darf  auf  Zusatz  von 
ozalsaTirem  Ammon,  salpetersaurem  Silber  und  Chlorbaryum  sich  nicht 
trühen  (Kalk,  Chlor,  Schwefelsäure). 

Oxalsäure  (CaHaO^  +  2H,0). 

Die  kristallisierte  Oxalsäure  (G2  H2  O4  -f-  2  H)  0)  kann ,  weil  nicht 
hygroskopisch,  leicht  und  sicher  zu  Normallösungen  abgewogen  werden. 
Man  stellt  die  reine  Säure  durch  Umkristallisieren  der  käuflichen  Oxal- 
säure dar,  indem  man  diese  mit  einer  zur  Lösung  nicht  ganz  aus- 
reichenden Menge  heifsen  Wassers  unter  Zusatz  von  wenig  Salzsäure 
übergiefst,  die  Lösung  filtriert  und  unter  Umrühren  erkalten  läfst.  Die 
aasgeschiedenen  Kristalle  sammelt  man  auf  einem  Trichter,  wäscht  mit 
wenig  Wasser  und  wiederholt  das  Umkristallisieren  ohne  Zusatz  von 
Salzsäure.  Dann  filtriert  man,  wäscht  wieder  mit  wenig  Wasser  und 
trocknet  zwischen  Filtrierpapier  12  Stunden  laug. 

Die  trockenen  Kristalle  sind  in  gut  geschlossenen  Gefäfsen  auf- 
zubewahren. 

Die  Oxalsäure  soll,  auf  Platinblech  erhitzt,  sich  verflüchtigen,  ohne 
einen  Rückstand  zu  hinterlassen. 

Die  mit  Natronlauge  neutralisierte  Lösung  darf  auf  Zusatz  von 
Nefslers  Reagens  keine  gelbe  Färbung  zeigen  (Ammoniak). 

Phenolpht  alein  1  ÖS  ung. 

1  Tl.  chemisch  reines  Phenolphtalein  zu  500  Tln.  Alkohol  Ton 
90  Proz. 

Phenolschwefelsäure. 
(Zur  StickRtoffbestimmUDg  nach  Kjeldahl-Jodlbauer,  S.  388.) 

66  g  reines  Pbenol  (kristallisierte  Karbolsäure)  einerseits,  250  g 
Phosphorsäureanhydrid  anderseits,  werden  in  reiner,  konzentrierter 
Schwefelsäure,  1,830  spez.  Gewichts,  gelöst,  beide  Lösungen  nach  dem 
Erkalten  gemischt  und  so  viel  Schwefelsäure  hinzugefügt,  dafs  die 
Gesamtmenge  1 650  ccm  "beträgt. 

Phosphor  Säureanhydrid  (PjO.,). 

Schnee  weif  se ,  geruchlose  Flocken,  welche  im  Reagenzrohr  voll- 
ständig sublimieren.  Löst  sich  in  kaltem  Wasser  unter  Zischen.  Gelb- 
liche Färbung  deutet  auf  beigemengten  roten  Phosphor.  Zieht  mit 
greiser  Begierde  Feuchtigkeit  an  und  zerfliefst  zu  Metaphosphorsänre. 
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Platinchlorid  (PtCl^  +  2HC1  +  6HjO). 

Eine  rotgelbe,  trockene,  kristallinische  Masse  (eigentlich  Wasser- 
stoSplatinchlorid) ,  welche  mit  Wasser  eine  tief  gefärbte ,  rein  gelbe 
Lösung  gibt 

Durch  Anilösung  von  26,6  g  zu  100  ccm  erhält  man  eine  Flüssig- 
keit, von  welcher  10  ccm  =  1  g  Piatina  entsprechen«  Die  filtrierte 
Lösung  mufs,  auf  dem  Wasserbade  verdampft,  einen  in  absolutem 
Alkohol  vollkommen  klar  lösliehen  Rückstand  hinterlassen. 

PyrogallussäurelÖsung  zum  Orsatschen  Apparate  (Sw  366). 

27,0  g  Pyrogallussäure  werden  in  60  ccm  heifsem  Wasser  gelöst; 
die  filtrierte  und  erkaltete  Lösung  wird  mit  105  ccm  Kalilauge  von 
1,26  bis  1,28  spez.  Gewicht  yermischt. 

Quecksilberkaliumjodidlösnng  oder  Nefslersches  Reagens 
(HgJ2  2KJu4^  nKOH). 

Man  löst  4,0g  Jodkalium  in  10  ccm  Wasser,  zu  welchem  man 
unter  Erwärmen  so  viel  zerriebenes,  rotes  Quecksilber  Jodid  hinzufügt, 
dals  zuletzt  noch  etwas  desselben  ungelöst  bleibt.  Nach  dem  Erkalten 
der  Lösung  verdünnt  man  mit  40  ccm  Wasser,  filtriert  und  setzt  75  ccm 
Kalilauge  (1  Tl.  Ätzkali  und  2  Tle.  Wasser)  hinzu.  Die  so  hergestellt« 
alkalische  Lösung  bleibt  in  einem  bedeckten  Zylinder  24  bis  48  Standen 
stehen;  die  vorsichtig  abzugiefsende  Lösung  muts  in  wohl  verschlossenen 
Flaschen  aufbewahrt  werden. 

Rohrzucker,  chemisch  reiner  (Ci^HssOxi). 

Reinster  käuflicher  Zucker  wird  in  folgender  Weise  weiter  gereinigt: 
Man  stellt  sich  eine  heils  gesättigte,  wässerige  Lösung  her  und  fällt 
den  Zucker  mit  absolutem  Äthylalkohol,  schleudert  den  Zucker  in  einer 
kleinen  Zentrifuge  sorgfältig  ab  und  wäscht  ihn  in  derselben  mit  etwas 
Alkohol  nach.  Der  so  gewonnene  Zucker  wird  wieder  bis  zur  Sättigung 
in  Wasser  gelöst,  mit  Alkohol  gefällt,  abgeschleudert  und  wie  oben 
nachgewaschen.  Das  Produkt  der  zweiten  Schleuderung  wird  zwischen 
FJielspapier  getrocknet  und  in  Glasgefäfsen  für  den  Gebrauch  auf- 
bewahrt. Die  im  Zucker  noch  enthaltene  Feuchtigkeit  wird  ermittelt 
und  beim  Abwiegen  des  bei  der  Benutzung  aufzulösenden  Zuckers  in 
Anrechnung  gebracht^). 

Rosolsäurelösnng  (Corallin). 
1  Tl.  Rosolsäure  oder  Corallin  zu  100  Tln.  Alkohol  von  90  Prot 


*)  Protokoll  d.  III.  Vei'fl.  der  international.  Kommission  für  einheitliche 
Methoden  der  Zuckerunterauchungen.  Paris,  24.  Juli  1900.  (Zeitschrift  1900, 
8.  360.) 
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Salpetersäure  (HNOs). 

Die  reine  Salpetersäure  des  Haudels  hat  ein  spezifiscHes  Gewicht 
Ton  1,200  und  enthält  32  bis  33  Proz.  Salpetersäure.  Sie  muls  farblos 
sein  und  darf  nach  dem  Verdunsten  keinen  Rückstand  hinterlassen. 
Die  stark  mit  destilliertem  Wasser  verdünnte  Säure  darf  auf  Zusatz 
Yon  Silbemitrat-  und  Chlorbaryumlösung  sich  nicht  trüben  (Chlor  und 
Schwefelsäure). 

Salzsäure  (HCl). 

Die  chemisch  reine  Salzsäure  für  Analysen  kommt  in  Konzen- 
trationen Ton  1,124  und  1,190  spez.  Gewicht  in  den  Handel.  Sie  soll 
farblos  sein  und  beim  Abdampfen  nicht  gelb  werden  (Eisen).  In  der 
mit  destilliertem  Wasser  verdünn ten  Säure  darf  Chlorbaryumlösung 
keinen  Niederschlag  erzeugen  (Schwefelsäure);  sie  darf  Jodkalium- 
stärkekleister nicht  bläuen  (Chlor,  auch  Eisenchlorid),  eine  durch  Jod- 
stärke schwach  blau  gefärbte  Flüssigkeit  nicht  entfärben  (schweflige 
Säure),  und  beim  Verdunsten  keinen  Rückstand  hinterlassen.  Prüfung 
auf  Arsen  s.  S.  350. 

Auf  S.348  befindet  sich  eine  Tabelle  über  den  Gehalt  der  Salzsäure 
an  Chlor wasserstoffgas  bei  verschiedenen  spezifischen  Gewichten« 

Schwefelkaliumlösung  (KgS)  für  Stickstoffbestimmung 
nach  Kjeldahl. 

40  g  reines  Schwefelkalium  und  5,0  g  Ätzkali  werden  ^it  destil- 
liertem Wasser  zu  1000  ccm  gelöst. 

Eine  konzentrierte  Lösung  (25,0  g  zu  100  ccm  Flüssigkeit)  benutzt 
man  bei  dem  Verfahren  Ejeldahl-Jodlbauer. 

Schwefelsäure,  konzentrierte  (H2SO4). 

Reine'  Schwefelsäure  von  1,830  spez.  Gewicht  mufs  farblos  sein 
und  beim  Erhitzen  ohne  Hinterlassung  eines  Rückstandes  sich  ver- 
flüchtigen. In  einem  Reagenzröhrchen  mit  Eisenvitriollösung  vorsichtig 
überschichtet,  darf  sie  an  der  Berührungsschicht  keine  braune  Schicht 
zeigen  (Salpetersäure).  Sie  mufs  mit  reinem  Zink  und  Wasser  Wasser- 
stoffgas liefern,  welches  beim  Durchleiten  durch  ein  glühendes  Glasrohr 
keinen  Anflug  von  Arsen  gibt  Mit  4  bis  5  Tln.  Weingeist  vermischt, 
muts  sie  vollkommen  klar  bleiben  (Bleioxyd,  Eisenoxyd,  Kalk). 

Schwefelsäure,  verdünnte. 

Man  vermischt  1  Raumteil  konzentrierte,  reine  Schwefelsäure  mit 
3  Raumteilen  Wasser  in  der  Weise,  dafs  die  Säure  in  das  Wasser  — 
nicht  umgekehrt  —  in  einem  sehr  dünnen  Strahle  unter  Umrühren 
oder  Umschwenken  eingegossen  wird. 

Frflhiing,  Anl6ltang.  qq 
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Seh wefelwasserstof fwasser  (HjS). 

Man  übergietst  in  einem  Gasentwiokelangsapparate  Schwefeleiseu 
mit  yerdünnter,  reiner,  arsenfreier  Schwefelsäure;  das  sich  entwickebde 
Schwefelwasserstoffgas  wird  durch  Wasser  gewaschen,  um  es  Ton  mit- 
gerissener Schwefelsäure  zu  befreien,  und  in  eine  zur  Hälfte  mit  kaltem, 
destilliertem  Wasser  gefüllte  Flasche  geleitet  Man  schüttelt  von  Zeit 
sn  Zeit  tüchtig,  indem  man  die  Flasche  mit  der  Hand  yerschliefst ,  bis 
das  Wasser  Yollständig  mit  Schwefelwasserstoffgas  gesättigt  ist  Man 
erkennt  den  Punkt  des  Gesättigtseins,  wenn  bei  kräftigem  Schütteln 
die  Hand  nicht  mehr  angesogen  wird.  Das  Schwefelwasserstoffwasser 
ist  wenig  haltbar  und  mufs  in  gut  verschlossenen  Flaschen  aufbewahrt 
werden. 

Silbernitratlösung  (AgNOg). 

1  Tl.  reines,  geschmolzenes,  salpetersaures  Silber  zu  20  Tln.  Wasser. 
Die  Lösung  soll  neutral  reagieren,  nach  dem  Versetzen  derselben  mit 
überschüssiger  Salzsäure  darf  die  von  dem  Chlorsilber  abfiltrierte 
Flüssigkeit  beim  Verdampfen  keinen  Rückstand  hinterlassen. 

Tonerdehydrat  [A1(0H)8]. 

Käuflicnes  Aluminiumchlorid  wird  mit  der  100  fachen  Menge  Wasser 
▼erdünnt  und  mit  Ammoniak  bis  zur  alkalischen  Reaktion  yersetzt  Das 
ausgeschiedene  Tonerdehydrat  wird  durch  wiederholtes  Absetzenlassen 
mit  reinem  Wasser  ausgewaschen,  bis  die  Flüssigkeit  nicht  mehr  alkalisch 
reagiert  Kach  längerem  Absitzen  zieht  man  mittels  eines  Hebers  die 
obenstehende  klare  Flüssigkeit  tunlichst  ab  und  bewahrt  das  in  Wasser 
aufgeschwemmte  Tonerdefaydrat  als  dickflüssigen  Brei  auf. 

üranoxyd,  essigsaures   [(ü Oj) (Cg Hs Oa)j  +  2H,0]. 

Gelbes,  in  Wasser  leicht  lösliches  Salz.  Gewöhnlich  ist  etwas 
basisches  Salz  vorhanden,  welches  durch  Zusatz  von  wenig  Essigsäure 
in  Lösung  gebracht  wird. 

Die  Lösung  (1  :  20)  soll  mit  Chlorbaryum  auch  nach  längerem 
Stehen  keine  Trübung  geben  (Schwefelsäure)  und  auf  Zusatz  von  Ammon 
und  überschüssigem,  kohlensaurem  Ammon  klar  bleiben  (Kalk). 

üranoxyd,  salpetersaures  [(ÜOa)(N03)3  -|-  6H2O].  i 

Leicht  in  Wasser  lösliche,  grüngelbe  Kristalle.  Prüfung,  wie  bei 
essigsaurem  Uranoxyd  angegeben.  I 

üranoxydnatrium,  essigsaures  [Na(CaH^09),   2(ÜO2)(CaHs02)j]- 

Wasserfreie,  leicht  in  Wasser  lösliche,  grüngelbe  Kristalle.  Prüfung, 
wie  bei  essigsaurem  Uranoxyd  angegeben. 
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Wasser,  destilliertes  (H^O). 

Man  bereitet  dasselbe  durch  Destillation,  d.  L  durch  Wiederver- 
dichtung  von  Wasserdämpfen  mittels  einer  Kühlvorrichtung.  In  den 
Fabriken  kann  man  Kesseldampf  benutzen,  der  in  geeigneter  Weise 
mit  einem  Kühlapparate  in  Verbindung  gebracht  wird. 

Das  destillierte  Wasser  soll  färb-,  geruch-  und  geschmacklos  sein, 
beim  Verdampfen  nicht  den  geringsten  Rückstand  hinterlassen,  und 
weder  mit  salpetersaurem  Silber  (Chlor),  noch  mit  Chlorbaryum  (Schwefel- 
säure) eine  Trübung  geben.  Mit  Nefslers  Reagens  Vermischt ,  darf 
keine  Gelbfärbung  entstehen  (Ammoniak),  und  durch  Zusatz  Ton  Blei- 
essig oder  Kalkwasser  nicht  getrübt  werden  (Kohlensäure). 

Zinkstaub. 

Eün  graues  Pulver  von  höchst  fein  zerteiltem  Zink  mit  5  bis 
10  Proz.  Zinkoxydul  vermischt.  Man  wäscht  es  wiederholt  mit  destil- 
liertem Wasser  aus  und  trocknet  scharf.  Es  dient  für  die  StickstoS- 
hestimmung  nach  K|eldahl. 

Zinnchlorür  (SnCLj  +  2H,0). 
Farblose,  in  Wasser  leicht  lösliche  Kristalle.  Die  Lösung  desselben 
dient  als  Indikator  bei .  der  maCsanaljtischen  Bestimmung  des  Zuckers 
mittels  Quecksilberlösung.  Man  versetzt  zu  diesem  Zwecke  die  Lösung 
(I  :  10)  mit  Natronlauge,  bis  der  anfänglich  entstandene  Niederschlag 
sich  wieder  auflöst.     Ihre  Wirkung  beruht  auf  kräftiger  Reduktion. 


2.  Normalflüssigkeiten  und  titrierte  Lösungen. 

Ätzbarytlösung. 

250  g  kristallisiertes  Barythydrat  übergiefst  man  mit  3  bis  4  Liter 
kochenden  Wassers ,  filtriert  die  heitse  Lösung  rasch  durch  ein  grofses 
Faltenfilter  in  eine  10  bis  12  Liter  haltende  Flasche  und  verdünnt  nach 
dem  Erkalten  mit  Wasser  bis  zu  einer  vorher  angebrachten,  10  Liter 
anzeigenden  Marke.  Tunlichste  Beschleunigung  ist  notwendig,  da  sich 
sonst  infolge  von  Anziehijkig  der  Kohlensäure  aus  der  Luft  die  Flüssig- 
keit durch  Bildung  von  kohlensaurem  Baryum  trübt.  Nachdem  die 
Flüssigkeit  durch  Schütteln  gut  gemischt,  verbindet  man  die  Flasche 
behufs  Aufbewahrung  und  Benutzung  in  der  Fig.  123,  S.  336  angege« 
benen  Weise  mit  der  Bürette,  läfst  abkühlen  und  das  entstandene 
kohlensaure  Baryum  sich  absetzen  ^). 


^)  Die  Herstellung  einer  N o r m a  1  bary tlösung  ist  untunlich,  weil  bei 
der  Auflösung  des  Ätzbaryts  das  ausfallende  kohlensaure  Baryum  den  Gehalt 
der  Lösung  stets  vermindert 

30* 
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Bei  der  Titerstellang  derselben  Terdflnnt  man  100  ccm  Normal- 
BchwefelsAure  mit  destilliertem  Wasser  su  einem  Liter,  mischt  gut  und 
bringt  genaa  100  com  (entsprechend  10  ccm  Normalschwefels&nre)  in 
eine  Porzellanschale  mit  ebenso  viel  Wasser,  setzt  etwas  Lackmus- 
tinktur  hinzu  und  lälst  aus  der  beschriebenen  Bürette  so  lange  Baryt- 
lösung zuflietsen,  bis  die  rote  Farbe  eben  in  Blau  übergeht. 

Diese  Endreaktion  ist  gerade  bei  Anwendung  von  Barytlösung  sehr 
scharf,  da  das  sich  ausscheidende  schwefelsaure  Baryum  als  ein  weiTser 
Untergrund  die  Farbenyeränderung  Yorzüglich  erkennen  läfst. 

Bei  der  Titrierung  mit  Barytlösung  ist  Phenolphtalein 
als  Indikator  nicht  anwendbar. 

Zur  Feststellung  einer  endgültigen  Zahl  wiederholt  man  das 
Titrieren  verschiedene  Male  und  zieht  davon  das  arithmetische  Mittel 

H&tten  z.  B.  10  ccm  Normalschwefelsäore  im  Mittel  von  vier  Be- 
stimmungen 66,6  ccm  Barytlösung  zur  Neutralisation  erfordert,  so  würde 

1  ccm  Barytlösung  — —  =  0,15  ccm  Normalschwefels&ure  genau  neu- 
o6,o 

trainieren. 

Calciumphosphatlösung,    zur  Titerstellung  der  Uranlösung. 

6  bis  6  g  eines  reinen,  trockenen  Calci umphosphats  werden  mit  50 
bis  60 ccm  Wasser  angerieben,  in  einen  Literkolben  gespült  und  mit 
etwa  1 5  ccm  konzentrierter  Salpetersäure  heifs  gelöst.  Die  Lösung  wird 
gemischt,  filtriert  und  der  Phosphorsäuregehalt  derselben  gewichts- 
analytisch (S.  396)  durch  mehrfach  wiederholte  Fällungen  aufs  genaueste 
festgestellt 

Beispielsweise  sei  in  50  ccm  im  Mittel  von  vier  gut  stimmenden 
Analysen  0,105  g  Phosphorsäure  gefunden,  so  enthält  demnach  1,0  ccm 
der  Phosphatlösung  0,0021  g  Phosphorsäure. 

Chlorammoniumlösung. 
(Zur  kalorimetriscben  Bestimmung  des  Ammoniak^  in  Wasser.) 

Man  löst  3,136  g  reines,  trockenes  Chlorammonium  mit  destilliertem 
Wasser  zu  1  Liter  Flüssigkeit.  1,0  ccm  dieser  Lösung  entspricht  I  mg 
Ammoniak.  50  ccm  derselben  zu  1000  ccm  verdünnt,  geben  eine  Losung, 
von  welcher  1,0  ccm  =  0,05  mg  oder  0,00005  g  Ammoniak. 

Chlorbaryumlösung. 

1.  Zum  Einstellen  von  Seifenlösung  für  Wasseranalyse. 
Man  löst  0,538g  kristallisiertes,  reines,  trockenes  Chlorbaryum  (BaClj 
-\-  2  H^  0)  mit  destilliertem  Wasser  zu  1  Liter  Flüssigkeit.  100  ccm 
dieser  Lösung  entsprechen  22  mg  Calciumkarbonat. 

2.  Zum  Einstellen  von  Seifenlösung  für  Bestimmung  des 
Kalkgehalts  in  Zuckersäften.     Man  löst  0,436g  kristallisiertes, 


Bereitang  der  titrierten  Flüisigkeiten.  469 

reines,  trockenea  Chlorbaryam  mit  deatllliertein  Wasser  zu  1  Liter  Flüssig- 
keit.    40  ccm  dieser  Lösung  entspreciien  0,004  g  Calcinmoxjd. 

Indigolösung. 

Einige  Gramm  käuflichen,  reinen  Indigokarmins  werden  in  Wasser 
unter  Zusatz  von  etwas  konzentrierter,  reiner  Schwefels&ure  gelöst 

Einen  Teil  dieser  konzentrierten  Indigolösung  verdännt  man  mit 
Wasser  so  weit,  bis  sie  anfängt,  in  12  bis  15  mm  dicken  Schichten 
durchsichtig  zu  werden. 

Die  Titerstellung  dieser  Lösung  geschieht  nach  S.  278. 

Kaliumnitratlösung  zur  Titerstellung  der  Indigolösung. 

Man  löst  0,1872  g  reines,  getrocknetes,  salpetersaures  Kalium  in 
1  Liter  destillierten  Wassers;  10 ccm  dieser  Lösung  enthalten  0,001g 
Salpetersänreanhydrid. 

Kaliumpermanganatlösung  (Ghamäleonlösung)  zifr 
Bestimmung  der  organischen  Stoffe  im  Wasser.  •• 

Man  löst  0,32  bis  0,34g  reines,  kristallisiertes,  übermangansaures 
Kalium  in  1000  ccm  Wasser.  Die  Titerstellung  dieser  Lösung  ist  S.  274 
angegeben. 

Natriumnitratlösung. 
(Zur  StickstofFbestimmung  nach  SchlöBing-Grandeau.) 

Chemisch  reines,  salpetersaures  Natrium  wird  über  einer  kleinen 
Flamme  in  einer  Porzellan-  oder  Platinschale  bis  zum  beginnenden 
Schmelzen  erhitzt  und  dadurch  wasserfrei  erhalten.  Nach  dem  Erkalten 
zerreibt  man  das  Salz  in  einem  trockenen  Mörser  und  löst  66,0  g  zu 
1  Liter  (33,0  g  zu  500  ccm). 

Norraalnatronlauge. 
1000  ccm  =  40,06  g  NaOH. 

Käufliche,  reine  Natronlauge  Ton  1,13  bis  1,15  spez.  Gewicht  wird 
mit  dam  gleichen  Volumen  Wasser  verdünnt  und  genau  auf  Normal- 
schwefelsäure eingestellt.  Man  mitst  10,0  ccm  der  letzteren  in  eine 
Porzellanschale  ab  ^),  verdünnt  mit  etwas  Wasser,  setzt  efwas  Lackmus- 
tinktur  oder  Phenolphtal einlös ung  hinzu  und  fügt  von  der  in  einer 
Bürette  befindlichen  Natronlauge  so  lange  tropfenweise  hinzu,  bis  die 
bekannte  Farben  Veränderung  eintritt.  Sind  hierbei  z.  B.  6,8  com  der 
Natronlauge  gebraucht  worden,  so  müssen  6,8  ccm  derselben  zu  10  ccm 


*)  Am  richtigsten  auf  die  Weise,  dafd  man  100,0 ccm  Normalacbwefel- 
säure  zu  1000  ccm  vsrdünnt  und  hiervon  100  ccm  (=  10,0  ccm  Säure)  ver- 
wendet 
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oder  680 com  zu  1000 ccm  FlüBBigkeit  Terdünnt  werden,  am  eine  der 
Normalschwefelfläure  gleichwertige  Normalnatronlauge  za  erhalten.  £ioe 
mehrfach  wiederholte  Kontrolle  des  Gehalta  der  fertigen  Normalflüssig- 
keit  durch  nocLmaligea  Titrieren  iat  notwendig. 

NormalBalpeters&nre. 
1000  ccm  =  63,05  g  HNO,. 

Man  stellt  eine  mit  Wasser  yerdünnte  Salpetersäure  (etwa  200  ccm 
konzentrierte  Salpetersäure  Ton  1,2  spez.  Gewicht  auf  1  Liter  Wasser) 
auf  Normalnatronlauge  so  ein,  dats  zur  Sättigung  beider  genau  gleiche 
Raumteile  verbraucht  werden.  Es  werden  zu  dem  Zwecke  25  ccm 
Normalnatronlauge  in  einer  Porzellanschale  mit  etwa  50  ccm  Wasser 
verdt&nnt,  einige  Tropfen  Phenol phtaleinlösung  hinzugefügt  und  nun 
aus  einer  Bürette  von  der  yerdünnten  Salpetersäure  hinzugefügt,  bis 
die  rote  Farbe  der  Flüssigkeit  eben  yersch windet  Hat  man  bei  ver- 
schiedenen  Versuchen  festgestellt,  dafs  z.  B.  21,6  ccm  Salpetersäare 
zur  Neutralisation  yon  25  ccm  Normal natron lauge  erforderlich  sind,  so 
müssen  demzufolge  21,6  ccm  Säure  auf  25  ccm,  also  noch  mit  3,4  ccm 
Wasser  verdünnt  werden.  Ist  in  diesem  Verhältnis  das  ganze  Quantum 
der  verdünnten  Salpetersäure  mit  Wasser  vermischt  —  man  würde 
zu  ]e  1000  ccm  Säure,  nach  dem  Ansatz  21,6  :  3,4  =  1000  :  Xy 
X  =  157,4  ccm  Wasser  zusetzen  müssen  — ,  so  überzeugt  man  sich 
durch  Wiederholung  des  Sätti gungs Versuches ,  ob  von  beiden  genau 
gleiche  Mengen  gebraucht  werden. 

Normalsalzsäure. 
1000  ccm  =  36,46  g  H  Cl. 

Man  verdünnt  etwa  200  ccm  reine  Salzsäure  von  1,10  spez.  Ge- 
wicht mit  Wasser  auf  1000  ccm  und  verfährt  im  übrigen  genau  wie 
bei  Herstellung  der  Normalsalpetersäure. 

Normal  Schwefel  säure. 
1000  ccm  =  40,03  g  SO3  oder  49,04  g  H,S04. 

Man  gielst  unter  fortwährendem  Umrühren  etwa  einen  Raumteil 
konzentrierte  Schwefelsäure  in  15  gleiche  Teile  Wasser,  und  bestimmt 
nach  dem  völligen  Erkalten  des  Gemisches  dessen  Gehalt  an  Schwefel- 
säure gewichtsanalytisch  in  bekannter  W^eise. 

Man  verdünnt  dazu  100  ccm  mit  destilliertem  Wasser  zu  1  Liter 
und  bestimmt  in  100  ccm  dieser  verdünnten  Säure  (entsprechend 
10 ccm  des  ursprünglichen  Gemisches)  wiederholt,  mindestens  drei-  bi^ 
viermal,  um  ein  völlig  richtiges  Durchschnittsresultat  zu  erlangen,  den 
Gehalt  an  Schwefelsäure  mittels  Chlorbaryum.  Dem  gefundenen  Gehalt 
an  Schwefelsäure  entsprechend,   setzt  man   dann  zu  der  dargestellten 
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Mischung  nocli  so  viel  Wasser,  dals  lOccm  =  0,4003  g  Schwefelsäure 
enthalten. 

Gehen  z.  B.  lOccnt  der  ursprünglichen  Säuremischung  im  Mittel 
▼on  drei  Bestimmungen  2,3098  g  schwefelsaures  Baryum,  so  enthalten 
sie  2,3098  X  0,3429  =  0,7920  g  Schwefelsäureanhydrid.  Es  müssen 
demzufolge  lOccm  der  yerdünnten  Säure  nach  dem  Ansätze: 

0,4003  :  0,7920  =  10,0  :  a?, 
X  =  19,785 

zu  19,785  ccm  mit  destilliertem  Wasser  yerdünnt  werden,  oder  es  müssen 
zu  10  ccm  noch  9,785  ccm  Wasser  hinzugefügt  werden,  um  Normal- 
schwefelsäure daraus  herzustellen.  Dementsprechend  würde  man 
1000  ccm  der  Mischung  mit  978,5  ccm  Wasser  zu  verdünnen  haben,  um 
den  gewünschten  Gehalt:  1,0  ccm  =  0,04003  Schwefelsäure  zu  erhalten. 
Nachdem  man  durch  nochmalige  genaue  gewichtsanalytische  Be- 
stimmung sich  Ton  der  Richtigkeit  der  hergestellten  Normalschwefel- 
säure überzeugt  hat,  bewahrt  man  sie  in  gut  yerschlossenen  Flaschen  auL 

Zehntelnormale  Schwefelsäure. 
1000  ccm  =  4,003  g  SO^. 

Man  stellt  sie  durch  Verdünnen  der  Normalschwefelsänre  mit 
Wasser  her,  indem  man  mittels  einer  Pipette  100  ccm  derselben  in 
einen  Literkolben  abmilst,  mit  Wasser  bis  zur  Marke  yerdünnt  und 
durch  Schütteln  gut  mischt. 

1  ccm  derselben  entspricht  0,004  g  Schwefelsäureanhydrid  oder 
0,0028  g  Kalk  (CaO)  oder  0,0047  g  Kali  (K^O). 

Ozalsäurelösung,  hundertstelnormale. 
lOOüccm  =  0,630g  HjCsO*  +  2  Hau. 

Man  löst  0,630  g  reine,  kristallisierte  Oxalsäure  in  1  Liter  Wasser. 
(0,315  zu  ÖOOccm.) 

10  ccm  dieser  Lösung  enthalten  0,0063  g  Oxalsäure,  welche 
0,00316  g  übermangansaures  Kalium  bedürfen,  um  zersetzt  —  durch 
Abgabe  yon  Sauerstoff  seitens  des  übermangansauren  Kaliums  oxydiert 
—  zu  werden. 

Schwefelleberlösung. 
(Zur  Bestimmung  des  Ammoniaks  im  Wasser.) 

Ein  Gemisch  yon  5,0g  calcinirter  Soda,  5,0g  trockenem,  kohlen- 
saurem Kalium  und  4,0  g  Schwefelpulyer  wird  in  einem  bedeckten  Por- 
zellantiegel bis  zu  ruhigem  Flielsen  geschmolzen.  Die  erhaltene  Schmelze 
wird  nach  dem  Erkalten  unter  Zusatz  yon  10  g  trockenem  Ätznatron 
in  Wasser  gelöst,  zu  1  Liter  Flüssigkeit  verdünnt  und  die  filtrierte 
Lösung  in  gut  yerschlossenen  Flaschen  aufbewahrt. 
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Behufs  Titerstellung  derselben  bereitet  man  eine  Lösung  yon 
6,780  g  reinem,  trockenem  Qaecksilberchlorid  in  1  Liter  Wasser.  20  ccm 
derselben  enthalten  0,1356  g  Quecksilberchlorid  und  entsprechen  0,100  g 
Quecksilber. 

Man  vermischt  20  ccm  dieser  Lösung  mit  etwa  1 Ö  ccm  einer  Lösung 
Yon  1  Tl.  unterschwefligsaurem  Natrium  (Natriumhyposulfit)  zu  8  Tln. 
Wasser  und  lätat  aus  einer  Bürette  unter  Umrähren  so  lange  von  der 
Schwefelleberlösung  suflietsen,  bis  ein  herausgenommener  Tropfen,  auf 
Bleipapier  gebracht,  einen  bräunlichen  Ring  erzeugt 

Die  Terbrauchten  Kubikzentimeter  entsprechen  dem  in  20  ccm  ent- 
haltenen 0,13T^6g  Quecksilberchlorid  =  0,100  g  Quecksilber. 

SeifelöBung. 

20,0  g  Ätzkali  werden  in  .etwa  25  ccm  Wasser  gelöst  und  mit 
200  ccm  starkem  Alkohol  versetzt.  Dann  fügt  man  etwa  100  ccm  best«« 
Oliyenöl  hinzu,  erwärmt  das  Gemisch  im  W^asserbade  in  einem  mit 
Kühlrohr  yersehenen  Kolben,  bis  völlige  Yerseifung  eingetreten,  welche 
man  daran  erkennt,  dals  einige  Tropfen  der  klaren  Lösung,  mit  Wasser 
vermischt,  keine  Trübung  mehr  hervorrufen. 

Die  erhaltene  Lösung  gielst  man  in  etwa  3  Liter  Wasser,  welche 
sich  in  einer  geräumigen  Schale  befinden,  und  setzt  so  lange  unter 
Umrühren  Ghlorcalciumlösung  zu,  als  noch  ein  körniger  Niederschlag 
von  Kalkseife  entsteht. 

Diesen  seiht  man  durch  ein  Tuch  oder  wäscht  ihn  durch  Auf- 
rühren mit  Wasser  sorgfältig  aus,  pretst  das  anhängende  Wasser  durch 
gelinden  Druck  tunlichst  ab,  verreibt  ihn  in  einer  Reibschale  mit  etwa 
40  Tln.  kohlensaurem  Kalium,  zieht  das  Gemisch  mit  96proz.  Alkohol 
in  einem  mit  Kühlrohr  versehenen  Kolben  auf  heilsem  Wasserbade 
wiederholt  aus,  mischt  die  Auszüge  und  filtriert  0- 

Die  so  erhaltene  alkoholische  Lösung  von  Kaliseife  verdünnt  und 
stellt  man  nach  S.  169  u.  f.  für  die  Bestimmung  des  Gesamt- 
gehalts an  Kalk  in  Zuckersäften,  nach  S.  282u.f.  für  die  Härte- 
bestimmung im  Wasser. 

Silberlösung,  zehntelnormale. 
1000  ccm  =  16,997  g  AgNOg. 

Man  löse  16,997g  reines,  geschmolzenes,  salpeter saures  Silber  in 
1000  ccm  reinem,  destilliertem  Wasser;  1  ccm  der  Lösung  entspricht 
0,003545  g  Chlor  oder  0,00584  g  Chlornatrium. 

Quecksilberlösung  nach  Sachsse. 
Man  löst  in  einem  Halbliterkolben  9  g  chemisch  reines,  trockenes 
Quecksilberjodid ,  12,5  g  Jodkalium  und  40  g  festes  Ätzkali  in  Wasser 

*)  Müller,  Deutsche  Zuckerindustrie  1894,  Nr.  40,  13  009. 
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and  füllt  bis  zur  Marke  auf.     Die  Lösung  dient  za  der  Bestimmang 
Ton  Dextrose  neben  anderen  reduzierenden  Zuckerarten  nach  S.  450. 

U.ranlösang. 

Zur  Herstellung  der  Uranlösung  kann  man  salpetersaures  oder 
essigsaures  Uran  verwenden.     Bei  Anwendung  yon  salpetersaurem 
Salz  werden  100  g  desselben  unter  Zusatz  Ton  10,0  g  reinem,  kristalli- 
siertem, essigsaurem  Ammonium  in  etwa  2V4  Liter  Wasser  gelöst,  und. 
nachdem  die  Lösung  einige  Tage  gestanden,  wobei  sich  meist  geringe    ^ 
Mengen  basischen  Salzes  abscheiden,  filtriert. 

Von  essigsaurem  Uran  werden   100  g  mit  etwa  2V'2  Liter  destil-    ^^ 
Herten  Wassers  gelöst,  ebenfalls  einige  Tage  stehen  gelassen  und  hierauf 
10  bis  20  g  konzentrierte  Essigsäure  hinzugesetzt  und  filtriert. 

Die  Titerstellung  der  Lösungen  geschieht  nach  S.  399  u.  f. 

Von  dem  Doppelsalze,  essigsaurem  Urannatrium,  welches  kein 
Wasser  einschliefst,  werden  30,323  g  zu  1000  ccm  gelöst.  1,0  ccm 
dieser  Lösung  entspricht  ohne  weitere  Titerstellung  0,005  Phosphor- 
säureanhydrid. • 

Die  Uranlösungen  sind  an  einem  dunklen  Orte  aufzubewahren. 
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Tabelle  der  Elemente  und  Atomgewichte. 


Tabelle  XX. 

Internationale  Atomgewlohte. 

O  =  16,00    (H  =  1,008). 


I/Lluminiam 
Antimon  . 
Argon  ... 
Arsen  .  .  . 
Baryum  .  . 
BeryUium . 
Blei  .... 
Bor  ...  . 
Brom  ... 
G&siam  .  . 
Calcium  .  . 
Gerium  .  . 
Chlor  .  .  . 
Chrom.  .  . 
Eisen  .  .  .  , 
Erbium  .  .  , 
Fluor  .  .  . 
Gadolinium  . 
Gallium  .  . 
Germanium  , 

Gold 

Helium   .  .  . 
Indium   .  . 
Iridium  .  . 
Kadmium  .  . 
Jod  ....  . 
Kalium  .  .  . 
Kobalt    .  .  . 
Kohlenstoff 
Krypton.  . 
Kupfer    .  .  , 
Lanthan.  . 
Lithium  .  . 
Magnesium 
Mangan  .  . 
Molybdän  . 
Natrium.  . 
Neodym.  . 


AI 

27,1 

Sb 

120 

A 

39.9 

As 

76,0 

Ba 

137,4 

Be 

9,1 

Pb 

206,9 

B 

11 

Br 

79,96 

Ca 

133 

Ca 

40 

Ce 

140 

Cl 

35,45 

Cr 

52,1 

Fe 

56,0 

Er 

166 

F 

19 

Gd 

156 

Ga 

70 

Ge 

72 

An 

197,2 

He 

4 

In 

114 

Ir 

193,0 

Cd 

112,4 

J 

126,85 

K 

39vl5 

Co 

59,0 

C 

12,00 

Er 

81,8 

Cu 

63,6 

La 

138 

U 

7,03 

Mg 

24,36 

Mn 

55,0 

Mo 

96,0 

Na 

23,05 

Nd 

143,6 

Neon  .... 
Nickel  .  .  . 
Niobium  .  . 
Osmium  .  . 
Palladium  . 
Phosphor  . 
Platin  .  .  . 
Praseodym 
Quecksilber 
Rhodium.  . 
Rubidium  . 
Ruthenium 
Samariam  . 
Sauerstoff  . 
Scandium  . 
Schwefel .  . 
Selen.  .  .  . 
Silber  .  .  . 
Silicium  .  . 
Stickstoff  . 
Strontium  . 
Tantal  .  .  . 
TeUur  .  .  . 
Thallium.  . 
Thorium  .  . 
Thulium  .  . 
Titan.  .  .  . 
Uran .... 
Vanadin  .  . 
Wasserstoff 
Wismut  .  . 
Wolfram.  . 
Xenon  .  .  . 
Ytterbium  . 
Yttrium  .  . 
Zink  .... 
Zinn  .... 
Zirkonium  . 


Ne 

Ni 
Nb 

08 

Pd 
P 
Pt 
Pr 

Hg 
Rh 
Rb 
Ru 

Sa 
0 
Sc 

s 

Se 
Ag 
Si 
N 
Sr 
Ta 
Te 
Tl 
Th 
Tu 
Ti 
U 
V 
H 
Bi 
W 
X 
Yb 
Y 
Zn 
Sn 
Zr 
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Tabelle    XXI. 

Vergleichung  der  Thermometerskala  Yon  Celsius  mit  denen 
*  Ton  B^anmur  und  Fahrenheit. 


♦a 

;*» 

4» 

Ut 

*S 

u 

*s 

g 

'S 

0 

ua 

0 

^ 

ja 

SD 

1 

1 

S 

s 

S3 

i 

s 

a 

3 

J? 

Ä 

ja 

C8 

JS 

00 

1- 

^ 

S 

Ä 

S 

& 

5 

£ 

+W0 

+  80 

+  212 

+  53 

+  42,4 

+  127,4 

+  6 

+  4,8 

+  42,8 

99 

79,2 

210,2 

52 

41,6 

125,6 

5 

4 

41 

98 

78,4 

208,4 

51 

40,8 

123,8 

4 

3,2 

39,2 

97 

77,6 

206,4 

50 

40 

122 

3 

2,4 

37,4 

96 

76,8 

204,8 

49 

39,2 

120,2 

2 

1.6 

35,6 

95 

76 

203 

48 

38,4 

118,4 

1 

0,8 

33,8 

94 

75.2 

201,2 

47 

37,6 

116,6 

0 

0 

32 

93 

74,4 

199,4 

46 

36,8 

114,8 

-1 

-0,8 

30,2 

92 

78,6 

197,6 

45 

36 

113 

2 

1,6 

28.4 

91 

72,8 

195,8 

44 

35,2 

111,2 

3 

2,4 

26,6 

90 

72 

194 

43 

34.4 

109,4 

4 

3,2 

24,8 

89 

71,2 

192,2 

42 

33,6 

107,6 

5 

4 

23 

88 

70.4 

190,4 

41 

32,8 

105,8 

6 

4,8 

21,2 

87 

69,6 

188,6 

40 

32 

104 

7 

5,6 

19,4 

86 

68,8 

186,8 

39 

31,2 

102,2 

8 

6,4 

17,6 

85 

68 

185 

38 

30,4 

100,4 

9 

7,2 

15,8 

84 

67,2 

183,2 

37 

29.6 

98,6 

10 

8 

14 

83 

66,4 

181,4 

36 

28,8 

96,8 

11 

8,8 

12,2 

82 

65,6 

179,6 

35 

28 

95 

12 

9,6 

10,4 

81 

64,8 

177,8 

34 

27,2 

93,2 

13 

10,4 

8,6 

80 

64 

176 

33 

26,4 

91,4 

14 

11,2 

6,8 

79 

68,2 

174,2 

32 

25.6 

89,6 

15 

12 

5 

78 

62,4 

172,4 

31 

24,8 

87,8 

16 

12,8 

3,2 

77 

61,6 

170,6 

30 

24 

86 

17 

13,6 

1,4 

76 

60,8 

168,8 

29 

23,2 

84,2 

18 

14,4 

0,4 

75 

60 

167 

28 

22,4 

82,4 

19 

15,2 

-2,2 

74 

59,2 

165,2 

27 

21,6 

80,6 

20 

16 

4 

73 

58,4 

168,4 

26 

20,8 

78,8 

21 

16,8 

5,8 

72 

57,6 

161,6 

25 

20 

77 

22 

17,6 

7,6 

71 

56,8 

159,8 

24 

19,2 

75,2 

23 

18,4 

9,4 

70 

56 

158 

23 

18.4 

73,4 

24 

19,2 

11,2 

69 

65,2 

156,2 

22 

17,6 

71,6 

25 

20 

13 

68 

54,4 

154,4 

21 

16,8 

69,8 

26 

20,8 

14,8 

67 

53,6 

152,6 

20 

16 

68 

27 

21,6 

16,6 

66 

52,8 

150,8 

19 

15,2 

66,2 

28 

22,4 

18.4 

65 

52 

149 

18 

14,4 

64,4 

29 

23,2 

20,2 

64 

51,2 

147,2 

17 

13,6 

62,6 

30 

24 

22 

63 

50,4 

145.4 

16 

12,8 

60,8 

31 

24,8 

23,8 

62 

49,6 

143,6 

15 

12 

59 

32 

25,6 

25,6 

61 

48,8 

141,8 

14 

11,2 

57,2 

33 

26,4 

274 

60 

48   . 

140 

13 

10,4 

55,4 

34 

27,2 

29,2 

59 

47,2 

138.2 

12 

9,6 

53,6 

35 

28 

31 

58 

46,4 

136,4 

11 

8,8 

51,8 

36 

28,8 

32,8 

57 

45,6 

184,6 

10 

8 

50 

37 

29,6 

34,6 

56 

44,8 

132,8 

9 

7,2 

48,2 

38 

30,4 

36,4 

55 

44 

131 

8 

6,4 

.  46,4 

39 

31,2 

38,2 

54 

43,2 

129,2 

7 

5,6 

44,6 

40 

32 

40 
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Tabelle    XXH. 

Zur  Umwandlung  der  Pariser  Zolle  und  Linien  auf  der 
Barometerskala  in  Millimeter. 


,-* 

- 

— 

Zoll,  LiniecP 

mm 

Zoll,  Linien 

mm 

Zoll,  Linien 

mm 

26      0 

708,82 

27       0 

780,89 

28       0 

757,96 

1 

706,07 

1 

733,15 

1 

760.22 

2 

708,88 

2 

735i,40 

2 

762.47 

S 

710,59 

3 

737,66 

3 

764,78 

4 

712,84 

4 

739,91 

4 

766,98 

5 

715,10 

5 

742,17 

5 

769,24 

6 

717,36 

6 

7.44,42 

6 

771.49 

7 

719,61 

7 

746,68 

7 

773,75 

8 

721,86 

8 

748,94 

8 

776,01 

9 

724,12 

9 

751,19 

9 

778,26 

10 

726,38 

10 

763,45 

10 

780,51 

11 

728,63 

11 

755,70 

11 

782,77 

0,1 

0,22 

0.4 

0,90 

0,7 

1,57 

0.2 

0,45 

0,5 

1,12 

0,8 

1,80 

0,3 

0,67 

0,6 

1,35 

0,9 

äA02 

• 
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Tabelle    XXIII. 

Zur  Ermittelung  der  Grewichtsprozente  Alkohol  aus  dem 
spezifischen  Grewichte  bei  15,0^  C. 


Spez.  Gew. 

bei 

15,0*  C. 

Gew.-Proz. 
Alkohol 

Spez.  Gew. 

bei 

15,0*0. 

0 

Spez.  Gew. 

bei 

15,0*0. 

ll 

0 

Spez.  Gew. 
15,0^C; 

'Gew.-Proz. 
Alkohol 

0,9981 

1 

0,9672 

23,5 

0,9367 

41,5 

0,8972 

59,5 

63 

2 

65 

24,0 

57 

42,0 

60 

60,0 

45 

3 

58 

24,5 

47 

42,5 

49 

60,5 

28 

4 

51 

25,0 

36 

43,0 

37 

61,0 

12 

5 

44 

25,5 

26 

48,5 

26 

61,5 

0,9896 

6 

37 

26,0 

16 

44,0 

14 

62.0 

81 

7 

80 

26,5 

05 

44,5 

02 

62,5 

66 

8 

23 

27,0 

0,9295 

45,0 

0,8891 

63,0 

52 

9 

15 

27,5 

84 

45,5 

79 

63.5 

39 

10 

08 

28,0 

73 

46,0 

68 

64,0 

33 

10,5 

00 

28,5 

63 

46,5 

56 

64.5 

26 

11,0 

0,9593 

29,0 

52 

47,0 

44 

65,0 

20 

11,5 

85 

29,5 

41 

47,5 

39 

65,2 

13 

12,0 

77 

30,0 

30 

48,0 

35 

65,4 

07 

12,5 

69 

30,5 

19 

48,5 

30 

65,6 

Ol 

13,0 

61 

31,0 

08 

49,0 

25 

65,8 

0,9795 

13,5 

53 

31,5 

0,9197 

49,5 

21 

66,0 

89 

14,0 

44 

32,0 

86 

50,0 

16 

66.2 

83 

14,5 

.  36 

32,5 

75 

50,5 

12 

66,4 

76 

15,0 

27 

33,0 

64 

51,0 

07 

66,6 

71 

15,5 

19 

33,5 

53 

51,5 

02 

66.8 

64 

16,0 

10 

34,0 

42 

52,0 

0,8797 

67,0 

59 

16,5 

Ol 

34,6 

31 

52,5 

93 

67,2 

52 

17,0 

0,9492 

35,0 

20 

53,0 

88 

67,4 

47 

17,5 

83 

35,5 

09 

53,5 

83 

67,6 

41 

18,0 

74 

36,0 

0,9097 

54,0 

78 

87,8 

35 

18,5 

65 

36,5 

86 

54,5 

74 

68,0 

29 

19,0 

55 

37,0 

75 

55,0 

69 

68,2 

23 

19,5 

46 

37^ 

63 

55,5 

64 

68,4 

16 

20,0 

36 

38,0 

52 

56,0 

60 

68,6 

10 

20,5 

27 

38,5 

41 

56,5 

55 

68,8 

04 

21,0 

17 

39,0 

29 

57,0 

50 

69,0 

0,9698 

21,5 

07 

39,5 

18 

57,5 

46 

69,2 

91 

22,0 

0,9397 

40,0 

06 

58,0 

41 

69,4 

85 

22,5 

87 

40,5 

0,8995 

58,5 

36 

69,6 

78 

28,0 

77 

41,0 

83 

59,0 

31 

69,8 
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Tabelle   XXin   (Fortsetzung). 


Bpes.  Gew. 
bei 

i&.o*  c. . 

Spez.  Gew. 

bei 

15,0«C. 

|1 

8pes.  Gew. 

bei 

15,0»C. 

Spez.  Gew. 
bei 

15.0«C. 

ii 

0.8727 

70,0 

0,8544 

77,6 

0,8355 

85,2 

0,8154 

9'i,( 

22 

70,2 

39 

77,8 

50 

85,4 

49 

93,1. 

17 

70,4 

34 

78,0 

45 

85,6 

43 

93.2 

12 

70,6 

29 

78,2 

40 

85,8 

38 

93.4 

07 

70,8 

24 

78,4 

35 

86,0 

82 

93,6 

03 

71,0 

19 

78,6 

30 

86.2 

26 

93.8 

0,8698 

71,2 

15 

78,8 

25 

86,4 

21 

94.0 

93 

71,4 

10 

79,0 

20 

86,6 

15 

94,2 

89 

71,6 

05 

79,2 

14 

86,8 

09 

»M 

84 

71,8 

00 

79,4 

09 

87,0 

04 

94,6 

79 

72,0 

0,8495 

79,6 

04 

87,2 

0,8098 

94,8 

74 

72,2 

90 

79,8 

0,8299 

87,4 

92 

95,0 

69 

72,4 

85 

80,0 

94 

87,6 

87 

95,2 

6.5 

72,6 

80 

80,2 

89 

87,8 

81 

95,4 

60 

72,8 

75 

80,4 

83 

88,0 

75 

95,6 

55 

73,0 

71 

80,6 

78 

88,2 

69 

95,8 

50 

73,2 

65 

80,8 

73 

88,4 

63, 

96,0 

46 

73,4 

60 

81,0 

68 

88,6 

h 

96.2 

41 

73,6 

56 

81,2 

62 

88.8 

52 

96,4 

36 

73,8 

51 

81,4 

57 

89,0 

46 

96,6 

31 

74,0 

46 

81,6 

52 

89,2 

40 

96,8 

26 

74,2 

41 

61,8 

46 

89,4 

34 

97,1) 

22 

74,4 

36 

82,0 

41 

89.6 

28 

97,2 

17 

74,6 

31 

82,2 

36 

89,8 

22 

97,4 

12 

74,8 

26 

82,4 

30 

90,0 

16 

97,6 

07 

75,0 

21 

82,6 

25 

90,2 

10 

97,8 

02 

75,2 

16 

82,8 

20 

90,4 

04 

98,0 

0,8597 

75,4 

11 

83,0 

14 

90,6 

0,7998 

98,2 

93 

75,6 

06 

83,2 

09 

90,8 

92 

98,4 

88 

75,8 

Ol 

83,4 

03 

91,0 

86 

96,6 

83 

76,0 

0,8396 

83,6 

0,8198 

91,2 

80 

98.8 

78 

76,2 

91 

83,8 

93 

91,4 

74 

99,0 

73 

76,4 

86 

84,0 

87 

91,6 

67 

99,2 

68 

76,6 

81 

84,2 

82 

91,8 

61 

99,4 

63 

76,8 

76 

84,4 

76 

92,0 

55 

99,6 

59 

77,0 

71 

84,6 

71 

92,2 

.  49 

99.b 

54 

77,2 

65 

84,8 

65 

92.4 

43 

100,0 

49 

77,4 

60 

85,0 

60 

92,6 
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Tabelle     XXIV. 
Übertragung  der  Matsprozente  Alkohol  auf  Gewichts- 


Prozente. 

MafB- 

Gewichts- 

Mafs- 

Gewichts- 

Mafs- 

Gewichts- 

prozente 

prozente 

Prozente 

prozente 

prozente 

prozente 

0,0 

0,0 

34,0 

28,13 

68,0 

60,38 

1,0 

0,8 

35,0 

28,99 

69,0 

61,43 

2,0 

1,6 

36,0 

29,86 

70,0 

62,49 

3,0 

2.4 

37,0 

30,74 

71,0 

63,57 

4,0 

3.2 

38,0 

31,62 

72,0 

64,65 

5,0 

4.0 

39,0 

32,50 

73,0 

65,73 

6,0 

4,8 

40,0 

33.39 

74,0 

66,83 

7,0 

5,62 

41,0 

34,28 

75,0 

67,93 

8,0 

6,42 

42,0 

35,18 

76,6 

69,04 

9,0 

7,24 

43,0 

36,08 

77,0 

70,17 

10,0 

8,05 

44,0 

36,99 

78,0 

71,30 

11,0 

8,87 

45,0 

37,90 

79,0 

72,45 

IM 

9,69 

46,0 

38,82 

80,0 

73,58 

13,0 

10,51 

47,0 

39,73 

81,0 

74,75 

14,0 

11,33 

48,0 

40,66 

82,0 

75,91 

15,0 

12,15 

49,0 

41,59 

83,0 

77,09 

16,0 

12,97 

50,0 

42,52 

84,0 

78,29 

17,0 

13,80 

51,0 

43,47 

85,0 

79,50 

18,0 

14,62 

52,2 

44,42 

86,0 

80,74 

19,0 

15,44 

53,0 

45,37 

87,0 

81,95 

20,0 

16,28 

54,0 

46,32 

88,0 

83,19 

21,0 

17,12 

.  55,0 

47,29 

89,0 

84,46 

22,0 

17,95 

56,0 

48,26 

90,0 

85,76 

23,0 

18,79 

57,0 

49,23 

91,0 

87,06 

24,0 

19,62 

58,0 

50,21 

92,0 

88,38 

25,0 

20,46 

59,0 

51,20 

93,0 

89,71 

26,0 

21,30 

60,0 

52,20 

94,0 

91,08 

27,0 

22,14 

61,0 

53,20 

95,0 

92,46 

28,0 

22,99 

62,0 

54,19 

96^0^ 

93,89 

29,0 

23,84 

63,0 

55,21 

97,0 

95,34 

30,0 

24,69 

64,0 

56,23 

98,0 

96,84 

31,0 

25,55 

65,0 

57,25 

99,0 

98,39 

32,0 

26,40 

66,0 

58,29 

100,0 

100,00 

33,0 

27,26 

67,0 

59,33 
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482  Yerdünnungstabelle  für  Spiritus. 


Tabelle    XXV. 
Verdünnungstabelle  für  Spiritus'}. 

Ans  nachstehenden  Tabellen  sind  die  Wassermengen  zu  ersehen, 
welche  erforderlich  sind,  nm  100  Liter  eines  st&rkeren  Spiritus  bis  aai 
einen  bestimmten  niedrigeren  Alkoholgehalt  zu  Terdünnen. 

Man  snchl  in  der  mit  n^i0<!hung*'  überschriebenen  Längsspalte 
den  Alkoholgehalt,  welchen  der  yerdünnte  Spiritus  haben  soll;  in  der 
obersten,  bezw.  untersten  Querspalte  den  mit  „oyo''  bezeichneten 
Alkoholgehalt  des  zu  yerdünn enden  Spiritus,  geht  von  jener  Zahl  in 
die  Tabelle  hinein  bis  zu  der  Spalte,  Yor  welcher  dieser  Alkoholg^ehalt 
steht  und  findet  hier  die  Menge  Wasser  (in  Litern  ausgedrückt),  urelche 
zu  100  Liter  des  betreffenden  Spiritus  zugesetzt  werden  muls. 

Beispiel.  Spiritus  Yon  90  Proz.  soll  zu  Spiritus  Yon  50  Proz. 
verdünnt  werden.  Man  sucht  (S.  484)  Yom  unter  „Mischung*  die 
Zahl  50,  oben  die  Zahl  90  Vo  ^^d  findet,  wo  die  betreffenden  Spalten 
sich  kreuzen,  die  Zahl  84,8.  Zu  100  Liter  des  90-prozentigen  Spiritus 
müssen  84,8  Liter  Wasser  gegeben  werden,  um  Spiritus  von  50  Proz, 
zu  erhalten.  In  gleicher  Weise  findet  man  behufs  Verdünnung  von 
90'prozentigem  Alkohol  zu  80-prozentigem,  dats  nach  S.  486  13,8  Liter 
Wasser  zu  100  Liter  Alkohol  zuzusetzen  sind. 


')  Brix,  Der  Alkoholometer  und  dessen  Anwendung,  III.  Aufl.     Berlin 
18B4,  Königl.  Staatsdruckerei.     S.  36. 
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iMiscbang 

lOOVo 

99% 

98% 

97% 

96% 

^5% 

94% 

98% 

92% 

91% 

26 

293,5 

289,3 

285,1 

281,0 

276,8 

272,7 

268,6 

264,5 

260,4 

256,4 

27 

279,4 

275,3 

271,2 

267,2 

263,2 

259,2 

255,3 

251,3 

247,4 

244,5 

28 

266,2 

262.2 

258,3 

254,4 

250,5 

246,7 

242,9 

239,0 

235,2 

231,4 

29 

253,8 

250,0 

246,2 

242,5 

238,7 

235,0 

231,3 

227,6 

223,9 

220,2 

30 

242,4 

238,7 

235,0 

231,3 

227,7 

224,1 

220,5 

216,9 

213,4 

209,8 

31 

231,6 

228,0 

224,4 

220,9 

217,4 

213,9 

210,4 

206,9 

203,5 

200,0 

32 

221,5 

218,0 

214,5 

211,1 

207,7 

204,3 

200,9 

197,5 

194,2 

190,8 

33 

212,0 

208,6 

205,2 

201,9 

198,5 

195,2 

192,0 

188,7 

185,4 

182,2 

34 

203,0 

199,7 

196,4 

193,2 

189,9 

186,7 

183,5 

180,4 

177,2 

174,0 

35 

194,6 

191,4 

188,2 

185,0 

181,8 

178,7 

175,6 

172,5 

169,4 

166,3 

36 

186,6 

183,5 

180,8 

177,3 

174,2 

171,1 

168,1 

165,1 

162,1 

159,1 

37 

179,1 

176,0 

172,9 

169,9 

166,9 

163,9 

161,0 

168,0 

155,1 

152,2 

38 

171,9 

168,9 

165,9 

162,9' 

160,0 

157,1 

154,2 

151,4 

148,5 

145,6 

39 

165,0 

162,1 

159,2 

156,3 

153,5 

150,6 

147,8 

145,0 

142,2 

139,4 

40 

158,5 

155,6 

152,8 

150,0 

147,2 

144,4 

141,7 

139,0 

136,2 

138,5 

41 

152,3 

149,5 

146,7 

144.0 

141,3 

138,5 

135,9 

133,2 

130,5 

127,9 

42 

146,4 

143,7 

141,0 

1^8,3 

135,6 

132,9 

130,3 

127,7 

125,1 

122,5 

43 

140,8 

138,1 

135,4 

132,8 

130,2 

127,6 

125,0 

122,4 

119,9 

117,3 

44 

135,4 

132,7 

130,1 

127,5 

125,0 

122,4 

119,9 

117,4 

114,9 

112,4 

45 

130,2 

127,6 

125,1 

122,5 

120,0 

117,5 

115,1 

112,6 

110,2 

107,7 

46 

125,3 

122,7 

120,2 

117,7 

115,3 

112,8 

110,4 

108,8 

105,6 

103,2 

47 

120,5 

118,0 

115,6 

113,1 

110,7 

108,3 

106,0 

103,6 

101,3 

98,9 

48 

116,0 

113,6 

111,1 

108,7 

106,4 

104,0 

101,7 

99,4 

97,1 

94.8 

49 

111,6 

109,2 

106,8 

104,5 

102,2 

99,9 

97,6 

95,3 

93,1 

90,8 

50 

107,4 

105,0 

102,7 

100,4 

98,1 

95,9 

93,6 

91,4 

89,2 

87,0 

51 

103,3 

101,0 

98,7 

96,5 

94,2 

92,0 

89,8 

87,6 

85,5 

83,3 

52 

99,4 

97,2 

94,9 

92,7 

90,5 

88,3 

86,2 

84,0 

81,9 

79,7 

53 

95,7 

93,4 

91,2 

89,1 

86,9 

84,8       82,6 

80,5 

78,4 

76,8 

54 

92,1 

89,9 

87,7 

85,6 

83,4 

81,3 

79,2 

77,2 

75,1 

73,0 

55 

88,6 

86,4 

84,3 

82,8 

80,1 

78,0 

76,0 

73,9 

71,9 

69,9 

56 

85,2 

83,1 

81,0 

78,9 

76,8 

74,8 

72,8 

70,8 

68,8 

66,8 

57 

81,9 

79,8 

77,8 

75,7 

73,7 

71,7 

69,7 

67,7 

65,8 

63,8 

58 

78,8 

76,7 

74,7 

72,7 

70,7 

68,7 

66,7 

64,8 

62,9 

60,9 

59 

75,7 

73,7 

71,7 

69,7 

67,7 

65,8  1    63^ 

62,0 

60,1 

58,2 

m 

0 

72,8 

70,8 

68,8 

66,8 

64,9 

■  63rO  |'^61,1 

59,2 

57,3 

55,5 

61 

69,9 

67,9 

66,0 

64,1 

62,2 

60,3 

58,4 

56,6 

54,7 

52,9 

62 

67.2 

65,2 

63,3 

61,4 

59,5 

57,6 

55,8 

54.0 

52,2 

50,4 

63 

64,5 

62,5 

60,6 

58,8 

56,9 

55,1 

53,3 

51,5 

49,7 

47,9 

64 

61,9 

59,9 

58,1 

56,2 

54,4 

52,6  1    50,8 

49,0 

47,3 

45,5 

65 

59,3 

57,4 

55,6 

53,8 

52,0 

50,2  {    48,4 

46,7 

45,0 

43,2 

66 

56,9 

55,0 

53,2 

51,4 

49,6 

47,9  1    46,1 

44,4 

42,7 

41,0 

67 

54,5 

52.6 

50,8 

49,1 

47,3 

45,6       43,9 

42,2 

40,5 

38,8 

68 

52,1 

50,3 

48,6 

1    46,8 

45,1 

43,4       41,7 

40,0 

38,4 

36,7 

69 

49,9 

48,1 

46,4 

1    44,6 

42,9 

41,2       39,6 

37,9 

36,3 

34,6 

70 

47,7 

45,9 

44,2 

42,5 

40,8 

39,1       37,5 

35,9 

34,3 

32,6 

71 

45,5 

43.8 

42,1 

1    40,4 

38,7 

37,1       35,5 

33,9 

32,3 

30.7 

72 

43.5 

41.7 

40,1 

88,4 

36,7 

35,1       33,5 

32,0 

30,4 

28,8 

.    73 

41,4 

39,7 

38,1 

36,4 

34,8 

33,2 

31,6 

30,1 

28,5 

26,9 

74 

30,5 

37,8 

36,1 

34,5 

32,9 

31,3 

29,8 

28,2 

26,7 

25,1 

75 

37,5 

35,8 

34,2 

32,6 

31,0 

29,5 

27,9 

26,4 

24,9 

23,4 

31* 
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Mischung 

90% 

89% 

88% 

87% 

86% 

85% 

84% 

88% 

82%  1  81* , 

1 

26 

252,8 

248,2 

244,2 

238,1 

236,1 

232,1 

228,1 

224,0 

220,0 

216,0' 

Sl 

239,6 

235,6 

231,7 

227,8 

223,9 

220,0 

216,1 

212,3 

208,4 

204,5 

28 

227,7 

223,9 

220,1 

216,8 

212,« 

208,8 

205,1 

201,3 

197,6 

193.v< 

29 

216,6 

212,9 

209,3 

205,6 

202,0 

198,4 

194,7 

191,1 

187,5 

183,5' 

30 

206,3 

202,7 

199,2 

195,6 

192,1 

188.6 

185,1 

181.6 

178,1 

174,Ä 

31 

196,6 

193.1 

189,7 

186,3 

182,9 

179,4 

176,0 

172,6 

169.2 

165.8 

32 

187,5 

184,1 

180,8 

177,5 

174,2 

170,9 

167,6 

164,3 

161,0 

157.7 

33 

178,9 

175,7 

172,4 

169,2 

166,0 

162,8 

159.6 

156,4 

153.2 

150,0 

34 

170,9 

167,7 

164,6 

161,4 

158,3 

155,2 

152,0 

148,9 

145,8 

142,7 

35 

163,8 

160,2 

157,1 

154,1 

151,0 

148,0 

144,9 

141,9 

138,9 

135,9 

36 

156,1 

153,1 

150,1 

147,1 

144,2 

141,2 

138,2 

135,3 

132,4 

129,4 

37 

149.3 

146,3 

143,4 

140,5 

137,7 

134,8 

131,9 

129,0 

126,1 

12.S.Ö 

38 

142,8 

139,9 

137,1 

134,3 

131,5 

128.7 

125,8 

123.0 

120,3 

\Vi.^ 

39 

136,6 

133,9 

131,1 

128,3 

125,6 

122,9 

120,1 

117,4 

114,7 

111.8 

40 

130,8 

128,1 

125,4 

122,7 

120,0 

117,3 

114.6 

112,0 

109,3 

106,7 

41 

125,2 

122,6 

119,9 

117,3 

114,7 

112,1 

109,4 

106,8 

104,2 

101.6 

42 

119,9 

117,3 

114,7 

112,2 

109,6 

107,0 

104,5 

101,9 

99,4 

96.9 

43 

114,8 

112,3 

109,8 

107,2 

104.7 

102.2 

99,7 

97,2 

94,8     92.3 

44 

109,9 

107,5 

105,0 

102,5 

100,1 

97,6 

95.2 

92,8 

90,3 

87.9 

45 

105,3 

102,9 

100,5 

98,0 

95.7 

93,3 

90,9 

88,5 

86,1 

83.7 

46 

100,9 

98,5 

96,1 

93,7 

91,4 

89,1 

86.7 

84,4 

82,0 

79,7 

47 

96,6 

94,3 

91.9 

89,6 

87.3 

85,0 

82,7 

80,4 

78.2 

75,y 

48 

92,5 

90,2 

87,9 

85,7 

83,4 

81,2 

78,9 

76,7 

74,4 

72,2 

49 

88,6 

86,3 

84,1 

81,9 

79,7 

77.4 

75,2 

73.0 

70,8 

68,6 

50 

84,8 

82,6 

80,4 

78,2 

76.0 

73,9 

71,7 

69,5 

67,4  1    65;J 

51 

81,1 

79,0 

76,8 

74,7 

72,6 

70,4 

68,3 

66,2 

64,1  '   62,0 

52 

77,6 

75,5 

73,4 

71,3 

69,2 

67,1 

65,0 

62,9 

80,9      58,& 

53 

74,2 

72.2 

70,1 

68,0 

66,0 

63,9 

61,9 

59,8 

57,8      55.^ 

54 

71,0 

68,9 

66,9 

64,9 

62,9 

60,9 

58,8 

56,8 

54,8      52,!^ 

55 

67,8 

65,8 

63,8 

61,8 

59,9 

57,9 

55,9 

53,9 

52,0      50.0 

56 

84,8 

62,8 

60,9 

58,9 

56,9 

55,0 

53,1 

51,1 

49,2      47.:^ 

57 

61,9 

59,9 

58,0 

56,1 

54,1 

52,2 

50,3 

4«,4 

46,5  1    44,»^ 

58 

59,0 

57,1 

55,2 

53,3 

51,4 

49,5 

47,7 

45,8 

43,9  1    42.1 

59 

56,3 

54,4 

52,5 

50,7 

48,8 

47,0 

45.1 

43,3 

41,4  !    39,»5 

60 

53,6 

51,8 

49,9 

48,1 

46.3 

44,4 

42,6 

40,8 

39,0  1   r.;l 

61 

51,0 

49,2 

47,4 

45,6 

43,8 

42,0 

40,2 

38,4 

36,7      :U.9 

62 

48,6 

46,8 

45,0 

43,2 

41.4 

39,7 

37.9 

36,1 

34.4      S2,fi 

63 

46,1 

44,4 

42,6 

40.8 

39,1 

37,4 

35,6 

33,9 

32,2      80.5 

64 

43,8 

42,0 

40,3 

38,6 

36,9 

35,2 

33.4 

31,7 

30,0      2M 

65 

41,5 

39,8 

38,1 

36,4 

34,7 

33,0 

31,3 

29,6 

28,0  '    26,3 

66 

39,3 

37,6 

35,9 

34,2 

32,6 

30,9 

29,2 

27,6 

26,0      2+.:^ 

67 

37,1 

35,5 

33,8 

32,2 

30,5 

28,9 

27,2 

25,6 

24,0      22,4 

68 

35,0 

33,4 

31,8 

30,1 

28,5 

26.9 

25.3 

23,7 

22,1  [    20.5 

69 

33,0 

31,4 

29,8 

28,2 

26,6 

25,0 

23,4 

21.8 

20,2  '    18,7 

70 

31,0 

29,4 

27,8 

26,2 

24,7 

23,1 

21,5 

20,0 

18.4      16,9 

71 

29,1 

27,5 

26,0 

24,4 

22,8 

21,3 

19,7 

18.2 

16,7      15,1 

72 

27,2 

25,7 

24,1 

22,6 

21,1 

19,5 

18,0 

16,5 

15,0     13,:^ 

73 

25,4 

23,9 

22,3 

20,8 

19,3 

17,8 

16,3 

14.8 

13,3  ;    ll.> 

74 

23,6 

22,1 

20,6 

19,1 

17,6 

16,1 

146 

13,1 

11,7 

10.'. 

75 

21,9 

20,4 

18,9 

17,4 

15,9 

14,5 

13,0 

11,5 

,10.1 

8,fi 
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Miscbung 

80% 

79% 

78% 

77% 

76% 

75% 

74% 

73% 

72% 

71% 

26 

212,0 

208,0 

204,0 

'  200,0 

196.0 

192,0    188,0 

184.0 

180,1 

176,1 

27 

200,7 

196,8 

192,9 

189,1 

185,2 

181,4,  177,5 

173,7 

169,8 

166,0 

28 

190,1 

186,4 

182,6 

178,9 

175,2 

171,5    167,8 

164,0 

160,3 

156,6 

29 

180,3 

176,7 

173,1 

169,4 

165,8 

162,3    158,7 

155,1 

151,5 

147,9 

30 

171,1 

167,6 

163,1 

160,6 

157,1 

153,6    150,2 

146,7 

143,2 

139,7 

31 

162,5 

159,1 

155,7 

152,3 

148,9 

145,6  1  142,2 

138,8 

135,5 

132.1 

3^ 

154,4 

151,1 

147,8 

144,5 

141,3 

138,0  i  134.7 

131,5 

128,2 

124,9 

33 

146,8 

143,6 

140,4 

137,2 

134,0 

130,9  ,  127,7 

124,5 

121,3 

118,2 

34 

139,6 

136,5 

133,4 

130,3 

127,2 

124,1 

121,1 

118,0 

114,9 

111,8 

35 

132,8 

129,9 

126,8 

123,8 

120,8 

117,8 

114,8 

111,8 

108,8 

105,8 

36 

126,5 

123,6 

120,6 

117,7 

114,8 

111,8,  108,9 

106,0 

103,1 

100,2 

37 

120,4 

117,6 

114,7 

111,9 

109,0 

106,2    103,3 

100,5 

97,6 

94,8 

38 

114,7 

111,9 

109,1 

106,3 

103,5 

100,8 

98,0 

95,2 

92,4 

89,7 

39 

109,2 

106,5 

103,8 

101,1 

98,3 

95,6 

92  9 

90,2 

87,5 

84,8 

40 

104,0 

101,4 

98,7 

96,0 

93,4 

90,8 

88,1 

85,5 

82,8 

80,2 

41 

99,0 

96.5 

93,9 

91,3 

88,7 

86,1 

83,5 

81,0 

78,4 

75,8 

42 

94,3 

91,8 

89,3 

86,7 

84,2 

81,7 

79,2 

76,6 

74,1 

71.6 

43 

89,8 

87.3 

84,8 

82,4 

79,9 

77,4 

75,0 

72,5 

70,1 

67,6 

44 

85,5 

83,1 

80,6 

78,2 

75,8 

73,4 

71,0 

68,6 

66,2 

63,8 

45 

81,3 

79,0 

76,6 

74,2 

71.9 

69,5 

67,2 

64,8 

62,5 

60,1 

46 

77,4 

75,1 

72,8 

70,4 

68,1 

65,8      63,5 

61,2 

58,9 

56,6 

47 

70,6 

71,3 

69,1 

66.8 

64,5 

62,3 

60,0 

57,7 

55,5 

53,2 

48 

70,0 

67,8 

65,5 

63,3 

61,1 

58,9 

56,6 

54,4 

52,2 

50,0 

49 

66,5 

64,3 

62,1 

59,9 

57,7 

55,6 

53,4 

51,2 

49,1 

46,9 

50 

63,1 

61,0 

58,8 

56,7 

54,5 

52,4 

50,3 

48,2 

46,0 

43,9 

51 

59,8 

57,8 

55,7 

53,6 

51,5 

49,4 

47,3 

45,2 

43,1 

41,0 

52 

56.7 

54,7 

52,6, 

50,6 

48,5 

46,4      44,4 

42,3 

40,3 

38,3 

53 

53,7 

51,7 

49,7  1 

47,7 

45,6 

43,6 

41,6 

39,6 

37,6 

35,6 

54 

50,8 

48,ü 

46,9  1 

44,9 

42,9 

40,9 

38,9 

37,0 

35,0 

33,0 

55 

48,0 

46,1 

44,1  ! 

42,2 

40,2 

38,3 

36,4 

34,4 

32,5 

30.6 

56 

45,3 

43,4 

41,5 

39,6 

37,7 

35,8 

33,9 

32,0 

30,1 

28,2 

57 

42,7 

40,9 

39,0, 

87,1 

35,2 

33,3 

31,4 

29,6 

27,7 

25,8 

58 

40,2 

38,4 

36,5, 

34.6 

32,8 

31,0 

29,1 

27,3 

25,4 

23,6 

59 

37,8 

36,0 

34,1  1 

82,3 

30,5 

28,7 

26,8 

25.0 

23,2 

21,4 

60 

35,4 

33,6 

31,8  1 

30,0 

28,2 

26,4 

24,7 

22,9 

21,1 

19,3 

61 

33,1 

31,4 

29,6  j 

27,8 

26,1 

24,3!    22,5 

20,8' 

19,1 

17,4 

62 

30,9 

29.2 

27,4 

25,7 

24,0 

22,2 

20,5 

18,8 

17,1 

15,3 

63 

28,7 

27,1 

25,3 

23,6 

21,9 

20,2 

18,5 

16,8 

15,1 

13,4 

64 

26,7 

25,0 

23,3 

21,6 

19,9 

18,3 

16,6 

14,9 

13,2 

11,6 

65 

24,6 

23,0 

21,3 

19,7 

18,0 

16,4 

14.7 

13,1 

11,4 

9,8 

66 

22,7 

21,0 

19,4 

17,8 

16,1 

14,5      12,9 

11,3, 

9,6 

8,0 

67 

20,8 

19,2 

17,5 

15,9 

14,3 

12,7  1     11,1 

9,5  , 

7.9 

6,3 

68 

18,9 

17,3 

lö,7 

14,1 

12,5 

11,0 1       9,4 

7,8, 

6,3 

4,7 

69 

17,1 

15,5 

14,0 

12,4 

10,8 

9,8  1      7,7 

6,2 

4,6 

3,1 

70 

15,3 

13,8 

12,2 

10,7 

9,2 

7,6  1      6,1 

4.6. 

3,0 

1,5 

71 

13,6 

12,1 

10,6 

9,0 

7,5 

6,0  '      4,5 

3,0' 

_J^ 

_^-.  -  _^ 

72 

11,9 

10,5 

8,9 

7,4 

6,0 

4,5        3,0 ' 

_  1'5  1 

M 

79 

73 

10,3 

8,9 

7.4 

5,9 

4,4 

2,9         1,5 

1,4 

2,8 

78 

74 

8,7 

7.3 

5,8 

4.4 

2,9 

„l"'^'"    1,4 

2,8' 

4,2 

77 

75 

7,2 

5,8 

4.3 

2.9 

1,4 

1,4  .      2,8 

4,3 

5,7 

76 

] 

Fortset 

ZUDg 

77% 

W/o 

79% 

80% 

Mitohong 
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Mischung 

70V,'.69%J68  7o 

67% 

66% 

65% 

64% 

63% 

62% 

6l'. 

26 

172,1     168,1     164,2 

160,2 

156,2 

152.2 

148,3 

144,3 

140,4 

136.4 

27 

162,2    158,3    154,5 

150,7 

146,8 

143,0 

139,2 

135,4 

131,6 

127.^ 

28 

152,9    149,2    146,5 

141.8 

138,1 

134,4 

130,8 

127,1 

123,4 

119.7 

29 

144,3    140,7    137,2 

133,6 

130,0 

126,4 

122,9 

119,3 

115,8 

112.J 

30 

136,3  1  132.8    129,4 

125,9 

122,4 

119,0 

115,5 

112,1 

108,6 

luo.e 

31 

128,7  '  125,4  '  122,0 

118,7 

115,3 

112,1 

108,6 

105,3 

102,0 

98,«> 

32 

121,7    118,4    115,2 

111,9 

108,7 

105,4 

102,2 

98,9 

95,7 

92.5 

33 

115,0    111,8    108,7 

105,5 

102.4 

99,2 

96,1 

92,9 

89,8 

86,7 

34 

108,8    105,7    102,6 

99,5 

96,5 

93,4 

90,4 

87,3 

84,3 

81.2 

35 

102,8      99,8      96,9 

93,9 

90,9 

87,9 

85,0 

82,0 

79,0 

76,».' 

36 

97,3,    94,3      91,4 

88,5 

85,6 

82,7 

79,9 

77.0 

74,1 

71.1 

37 

92,0 

89,1 

86,3 

68,5 

80.6 

.  77,8 

75.0 

72,2 

69,4 

66.6 

38 

86,9 

84,2 

81,4 

78,7 

75,9 

73,2 

70,4 

67,7 

64,9 

62.-J 

39 

82,1 

79,4 

76,8 

74,1 

71,4 

68,7 

66,0 

63,4 

60,7 

58,0 

40 

77,6  1    75,0 

72,3 

69,7 

67,1 

64,5 

61,9 

59,3 

56,6 

54.1- 

41 

73.2      70,7  1    68,1 

65,6 

63,0 

60,5 

57,9 

55,4 

52,8 

50,.S 

42 

69,1  '    66,6  i    64,1 

61,6 

59,1 

56,6 

54,1 

51,6 

49,1 

46.7 

43 

65,2      62,6 

60,3 

57,8 

55,4 

52,9 

50,5 

48,1 

45,6 

43,2 

44 

61,4      59,0 

56,6 

54,2 

51,8 

49,4 

47,0 

44,7 

42,3 

39.9 

45 

57,8      55,4'    53,1 

60,7 

48,4 

46,1 

43,8 

41,4 

39,1 

36.8 

46 

54,3'    52,0  1    49,f 

47,4 

45,1 

42,9 

40,6 

38;3 

36,0 

33.8 

47 

51,0      48,7  1  -46,5 

44,3 

42,0 

39,8 

37,6 

35,3 

33,1 

30.9 

48 

47,81    45,6;    43,4 

41,2 

39,0 

36,8 

34,6 

32,5 

30,3 

28.1 

49 

44.7      42,6 

40,4 

38,3 

36,1 

34.0 

31,8 

29,7 

27,6 

25.4 

50 

41,8'    39,7 

37,6 

35,5 

33,4 

31,3 

29,2 

27,1 

25,0 

22,9 

51 

39,0'    36,9      34,8 

32,7 

30,7 

28.6 

26,6 

24,5 

22,4 

20.4 

52 

36,2      84,2  1    32,2 

30,1 

28,1 

26,1 

24,1 

22,0 

20,0 

UM 

53 

33,6      31,6 

29,6 

27,6 

25,6 

23,6 

21,7 

19,7 

17,7 

15.7 

54 

31,1 

29,1 

27,2 

25,2 

23,2 

21,3 

19,3 

17,4 

15,5 

13.5 

55 

28,6 

26,7 

24,8 

22,9 

20,9 

19,0 

17,1 

15,2 

13,3 

lU 

56 

26,3  '    24,4      22,5 

20.6 

18,7 

16,8 

14,9 

13,1 

11,1 

9.:? 

57 

24,0  1    22,1  t    20,3 

18,4 

16,6 

14,7 

12,9 

11,0 

9,2 

7.S 

58 

21,3!     19,9      18,1 

16,3 

14,5 

12,6 

•10,8 

9,0 

7,2 

5.4 

59 

19,6      17,8 

16,0 

14,2 

12,5 

10,7 

8,9 

7,1 

5,3 

3.5 

60 

17,6  1     15,8 

14,0 

12,3 

10,5 

8,7 

7,0 

5,2 

3,5 

1.7 

61 

15,6      13,8 

12,1 

10,4 

8,6 

6,9 

5,2 

3,4 

1,7 

62 

13,6      11,9-    10,2 

8,5 

6,8 

5,1 

3,4 

1,7 

1,3 
2,6 
3,9 
5,2 

89 

63 

11,7       10,1         8,4 

6.7 

5,0 

3,3 

^jL 

~~i,3" 

2,6 
3,9 

88 

64 
65 

9,9  ,       8,3        6,6 
8,1         6,5        4,9 

4,9 
3.2 

3,3 
1,6 

1,6 

1,3 
2.5 

87 

86 

66 
67 
68 
69 

6,4        4,8        3,2 
4,8        3,2        1,6 

_  y^      1,3 ,    2,7 

i,3 

1,3 
2,6 

2.6 
3,9 

3,9 
5,3 

5,2 
6,6 

6,6 
8,0 

85 
81 

2,7 

4,0 

5,3 

6,7 

8,0 

9.4 

83 

4,0 

5,4 

6,7 

8.1 

9,4 

10,8 

82 



1,3      2,7  '    4,0 

5,4 

6,8 

8,1 

9,5 

10,9 

12,3 

81 

lA 

2,7  1    4,1 

5,5 

6,8 

8,2 

9,6 

11,0 

12,4 

13,8 

80 

2,7 

4,1  1    5,5 

6,9 

8,3 

,9,7;    11.1 

12,5 

13,9 

15,3 

79 

4,2 

5,6  '    7,0  '    8.4 

9,8 

11,2  i     12,6 

14,0 

15^ 

16,9 

78 

5,6 

7,0 '    8.4      9,9 

11,3 

12,7      14,2 

15,6 

17,1 

18,5 

77 

7,1 

8,5.   10,0,   11,4 

12,9 

14,3      15,8 

17,2 

18,7 

20,2 

7(L 

81% 

82Va 

83% 

84% 

1 

85% 

86% 

87% 

88% 

89% 

90% 

MischoBg 
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Hisclmiig 

60% 

59% 

58% 

57% 

56% 

55% 

54% 

53% 

52% 

51% 

26 

132,5 

128,5 

124,6 

120,6 

116,7 

112,7 

108,8 

104,9 

100,9 

97,0 

27 

123,9 

120,1 

116,3 

112,5 

108,7 

104,9 

101,1 

97,3 

93,6 

89,8 

28 

116,0 

112,3 

108,7 

105,0 

101,3 

97,7 

94,0 

90,3 

86,7 

83,0 

29 

108,6 

105,1 

101,5 

98,0 

94,4 

90,9 

87,4 

88,8 

80,3 

76,8 

dO 

101,8 

98,8 

94,9 

91,4 

88,0 

84,6 

81,2 

77,7 

74,3 

70,9 

31 

95,3 

92,0 

88,6 

85,3 

82,0 

78,7 

75,3 

72,0 

68,7 

65,4 

32 

89,2 

86,0 

82,8 

79,6 

76,3 

73,1 

69,9 

66,7 

63,5 

60,3 

33 

83,5 

40,4 

77,3 

74,1 

71,0 

67.9 

64,8 

61,6 

58,5 

55,4 

34 

78,2 

75,1 

72,1 

69,0 

66,0 

63,0 

59,9 

56,9 

53,9 

50,8 

35 

73,1 

70,1 

67,2 

64,2 

61,3 

58,3 

55,4 

52,4 

49,5 

46,5 

36 

68,3 

65,4 

62,5 

59,7 

56,8 

53,9 

51,1 

48,2 

45,3 

42,5 

37 

63,8 

61,0 

58,2 

55,4 

52,6 

49,8 

47,0 

44,2 

41,4 

38,6 

38 

59,5 

56,7 

54,0 

m.3 

48,5 

45,8 

43,1 

40,4 

37,7 

34,9 

39 

55,4 

52,7 

50,0 

47,4 

44,7 

42,0 

39,4 

36,8 

34,1 

31,5 

40 

51,5 

48,8 

46,2 

48,7 

41,1 

38,5 

35,9 

33,3 

30,7 

28,1 

41 

47,7 

45,2 

42,7 

40,1 

37,6 

35.1 

32,5 

30,0 

27,5 

25,0 

42 

44,2 

41,7 

39,2 

36,8 

84,3 

31,8 

29,3 

26,9 

24,4 

22,0 

43 

40,8 

88,4 

36,0 

33,5 

31,1 

'  28,7 

26,3 

23,9 

21,5 

19,1 

44 

37,6 

35,2 

32,8 

30,4 

28,1 

25,7 

23,4 

21,0 

18,7 

16,3 

45 

34,5 

32,1 

29,8 

27,5 

25,2 

22,9 

20,6 

18,3 

16,0 

13,7 

46 

31,5 

29,2 

27,0 

24,7 

22,4 

*^0,2 

17,9 

15,7 

13,4 

11,2 

47 

28,7 

26,4 

24,2 

22,0 

19,8 

lf,U 

15,4 

13,2 

11,0 

8,8 

48 

25,9 

23,7 

21,6 

19,4 

17,2 

15,1 

"12,9 

10,8 

8,6 

6,4 

49 

28,3 

21,2 

19,0 

16,9 

14,8 

12,7 

10,5 

8,4 

6,3 

4,2 

50 

20,8 

18,7 

16,6 

14,5 

12,4 

10,4 

8,3 

6,2 

4,1 

2,1 

51 

18,3 

16,3 

14,2 

12,2 

10,2 

8,1 

6,1 

4,1 

2,0 

52 

16,0 

14,0 

12,0 

10,0 

8,0 

6,0 

4,0 

2,0 

1,3 
2,6 
3,9 
5,2 

99 

53 
54 
55 

13,8 

11,8 
9,6 
7,6 

9,8 
7,7 
5.7 

7,8 

5,8 
3,8 

5,9 
3,9 
1,9 

3,9 
1,9 

1,3 

1,9 

1,3 
2,5 

2,6 
3,8 

98 
97 
96 

56 
57 

58 

7,5 

5,5 
3,6 
1  R 

5,6 
3,7 
1,8 

3,7 
1,8 

1,9 
1,2 

1,2 
2,5 

2,5 
3,8 

3,8 
5,1 

5,1 
6,4 

6,5 

7,8 

95 

94 

59 

1^3 

2,5 

3,8 

5,1 

6,4 

7,7 

9,1 

93 

l,ö 

1,2^ 
2,5 

3,8 

2,5 
3,8 

5,1 

3,8 
5,1 
6,4 

5,1 
6,4 

7,7 

6,4 
7,7 

9,0 

7,7 
9,0 

10,4 

9,1 

10,4 

11,8 

10,5 
11,8 

13,2 

92 

1,3 
2,5 

91 

hs~~ 

90 

2,5 

3,8 

5,1 

6,4 

7,7 

9,1 

10,4 

11,8 

13,2 

14,6 

89 

8,8 

5,2 

6,5 

7,8 

9,1 

10,4 

11,8 

13,2 

14,7 

16,1 

88 

5,2 

6,5 

7,8 

9,1 

10,4 

11,8 

13,2 

14,6 

16,0 

17,5 

87 

6,5 

7,8 

9,1 

10,5 

11,9 

13,2 

14,6 

16,1 

17,5 

19,0 

86 

7,9 

9,2 

10,6 

11,9 

13,3 

14,7 

16,1 

17,5 

10,0 

20,5 

85 

9,3 

10,7 

12,0 

13,4 

14,8 

16,2 

17,6 

19,1 

20,5 

22,0 

84 

10,7 

12,1 

13,5 

14,9 

16,3 

17,7 

19,1 

20,6 

22,1 

23,6 

83 

12,2 

13,6 

15,0 

16,4 

17,8 

19,2      20,7 

22,2 

23,7 

25,2 

82 

13,7 

15,1 

16,5 

17,9 

19,4 

20,8  '    22,3      23,8 

25,3 

26,8 

81 

15,2 

16,6 

18,1 

-19.5- 

20,9 

22,4  1     23,9      25,4 

27,0 

28,5 

80 

16,7 

18,2 

19,6 

21,1 

22,6 

24,0  .     25,6  1    27,1 

28,6 

30,2 

79 

18,4 

19,8 

21,3 

22,8 

24,2 

25,7  1    27,3  1    28,8 

30,4 

32,0 

78 

20,0 

21,5 

23,0 

24,4 

25,9 

27,5  1    29,0  '    30,6 

32,2 

33,8 

77 

21,7 

23,2 

24,7 

26,2 

27,7 

29,2      30,8  1    32,4 

34,0 

35,6 

76 

ÖlVo 

92% 

93% 

94% 

95% 

96% 

97% 

98% 

99% 

100»/o 

MiBohung 

XXVI. 
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T  a  b  eil 
Zur  Berechnnng  gesucfa* 


Oefunden             |               Gesucht                          1. 

o 

Ammoniak 
NH, 

Stickstoff 

N 

.  0,a252 

1,6450 

Arnens.  Ammon-Mag^esium 

Arsen 
2As 

'        0,3938 

0.7876 

Chlor 
Cl 

Chlorkalium 
KCl 

12,1044  ^ 

4,2Ö88 

1                     Chlor 
'                       Cl 

Chlomatrium 
NaCl 

X,UVVB 

LUSi> 

3,300t 

Chlorkali  am 
2KC1 

Kaliumozyd 
K,0 

0,6820 

1.2640 

Chlorkalium 
2KC1 

Kohlensaures  Kalium 
K.CO, 

0,9269 

1,8535 

Chlomatrium 
2NaCl 

Kohlensaures  Natrium 
Na,CO, 

0,9068 

i,srin 

1                   Kalium 
!                       2K 

Kaliumoxyd 
K,0 

1,2043 

2,4086 

Kaliumoxyd 
K,0 

Kohlensaures  Kalium 
K.CO. 

1,4666 

2,933-2 

Kaliumoxyd 
K,0 

8alpeteraaures  Kalium 
2KN0, 

2,1461 

4,2922 

Kaliumpiatipchlorid 
2 KCl,  PtCl, 

Chlorkalium 
2KC1 

0,3071 

0,614-2 

Kaliumplatinchlorid 
2  KCl,  PtCU 

Kaliumoxyd 
K.O 

0,1941 

0,38^2 

Kalium  platinchlorid 
2 KCl,  PtCl^ 

Kohlensaures  Kalium 
K.CO. 

0,2847 

0,5694 

Gefunden 

Gesucht 

,   ■■   1   ^ 

■■1 .   ''  /' 


^> 


/.mlo'i 
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3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

2,4675 

3,2900 

4,1125 

4,9350 

5,7575 

6,5800 

7,4025 

1,1814 

1,5752 

1,9690 

2,3628 

.2,7566 

3,1504 

3,5442 

6,3132 

8,4176 

10,5220 

12,6264 

14,7308 

16,8352 

18,9396 

4,9506 

6,6008 

8,2510 

9.9012 

11,5514 

13,2016 

14,8518 

1,8960 

2,5280 

3,1600 

3,7920 

4,4240 

5,0560 

5,6880 

2,7807 

3,7076 

4,6345 

5,56i4 

6,4883 

7,4152 

8,3421 

2,7204 

3,6272 

4,5340 

5,4408 

6,3476 

7,2544 

8,1612 

3,6129 

4,8172 

6,0215 

7,2258 

8,4301 

9,6344 

10,8387 

4,3998 

5,8664  • 

7,3330 

8,7996 

10,2662 

11,7328 

13,1924 

6,4383 

8,5844 

10,7305 

12,8766 

15,0227 

17,168« 

19,8149 

0,9213 

1,2284 

1,5355 

1,8426 

2,1497 

2,4568 

2,7639 

0,5823 

0,7764 

0,9705 

1,1646 

1,3587 

1,5528 

1,7469 

0,8541 

1,1388 

1,4235 

1,7082 

1,9929 

2,2776 

2,5623 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 
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Tabelle  zur  Berechnung 


Gefunden 


Gesucht 


Kalk  (Calciumoxyd) 
CaO 


Kohlensäure 
CO, 


Kohlensäure 
CO, 


Kohlensaures  Calcium 
Ca  CO. 


Kohlensaures  Calcium 
CaCOg 


Kohlensaures  Calcium 
Ca  CO, 


Kohlensaures  Calcium 
Ca  CO, 


Kohlensaures  Natrium 
Na,  CO, 


Kalk  (Calciumoxyd) 
CaO 


1  "yg^Y 

3,571 

1 

1         2,2727 

4,54 

ll        2,4114 

4^2 

'        0,5600 

1 

l.lii 

Kohlensäure 
CO, 


0,4400 


Kohlensaures  Kalium 
K,C08 


Kaliumozyd 
K,0 


Kohlensaures  Kalium 
K,CO, 


Kohlensaure 
CO, 


0,6819 


0,3181 


Kohlensaures  Magnesium 
Mg  CO, 


Magnesiumozyd 
MgO 


0,4784 


Kohlensaures  Magnesium 
!  MgCO, 


Kohlensäure 
CO, 


Cvift 


Kohlensaures  Natrium 
Na,  CO, 


Kohlensäure 
CO, 


0,4147 


Kupferoxyd 
CuO 


Kupfer 
Cu 


Magnesiumoxyd 
MgO 


Kohlensaures  Magnesium 
MgCOa 


0,7990 


Natriumhydrat 
2NaOH 


Kohlensaures  Natrium 
Na,C03 


Oxalsaures  Calcium 
CaC,04  +  H,0 


Calciumoxyd 
CaO 


Oxalsaures  Calcium 
CaC,04  +  H,0 


Kohlensaures  Calcium 
CaCOa 


fi  nftfWT 


1,3243 


0,3835 


0,6848  l,369o 


Gefunden 


Gesucht 


.'/ 
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3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

„^57i 

7,1428 

8,9285 

10,7142 

12,4999 

14,2856 

16,0713 

8181 

9,0908 

11,3635 

13,6362 

15,9089 

18,1816 
19,2912 

20,4543 

.2342 

9,6456 

12,0570 

14,4684 

16,8798 

21,7026 

6800 

2,2400 

2,8000 

3,3600 

3,9200 

4,4800 

5,0400 

;3200 

1,7600 

2,2000 

2,6400 

3,0800 

8,5200 

3,9600 

,0457 

2,7276 

3,4095 

4,0914 

4,7733 

5,4552 

6,1371 

,9543 

1,2724 

1,5905 

1,9086 

2,2267 

2,5448 

1 
2,8629 

4,3056 

1 

,4352 

1,9136 
2,0864 

2,3920 

2,8704 

3,3488 
3,6512 

3,8272 

1 
,5648 

2,6080 

3,1296 

4,1738 

4,6944  i 

1,2441 

1,6588 

2,0735 

2,4882 

2,9029 

3,3176 

8,7323 

S,3970 

3,1960 

3,9950 

4,7940 

5,5930 

6,3920 
16,7216 

7,1910 
18,8118 

$.2706 

8,3608 

10,4510 

12,5412 

14,6314 

3,9729 

5,2972 

6,6215 

7,9458 

9,2701 

10,5944 

11,9187 

1 

1,1505 

1,5340 

1,9175 

2,3010 

2,6845 

3,0630 

1 
3,4515 

2,0544 

2,7392 

3,4240 

4,1088 

4,7936 

5,4784 

6,1632 

3. 

*• 

5. 

6. 

7. 

8. 

9.    ' 

1 
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Tabelle  zur  Berechnung 


Gefunden 

Gesucht 

1. 

Phosphorsäure 

Phosphorsaures  Kalium 
2(K8P0,) 

2,9923 

0.    'J 

Phosphorsäure 
P.O, 

Phosphorsaures  Calcium 
CaaP.Oa 

2,1831 

•   f 

Phosphorsaures  Kalium 
2(K,P0,) 

Kohlensaures  Kalium 
3(K,C0,) 

0,9765 

Pyrophosphors.  Magnesium 
Mg.P.07 

Kohlensaures  Magnesium 
2MgC03 

i.e.'- 

Pyrophosphors.  Magnesium 
1                  Mg.P.Oy 

Magnesiumoxyd 
2MgO 

CTÜrr 

Pyi-ophosphors.  Magnesium 
Mg,P,07 

Phosphorsäure 

0,637C 

1.^  :. 

Pyrophosphors.  Magnesium 
Mg.P.O, 

Phosphorsaures  Calcium            1  qqiq 
CaaP.Oe                          ^'^®^^ 

S.7V- 

'  Pyrophosphors.  Magnesium 
1                  Mg,P.07 

Phosphorsaures  Kalium 
2(K3P0J 

1,9078 

;vi:^ 

Quecksilber      / 
2  Hg 

Ammoniak       . 

0,0426 

l^U^3: 

1              Salpetersäure 
1                      N.O, 

StickstofE 

2N 

0,2598 

\.Kl  Lf^ 

Salpetersaures  Kalium 
KNO, 

Stickstoff 
N 

0,1387 

Ö/2::* 

'     Salpetersaures  Natrium 
NaNO« 

Stickstoff 

0,1650 

0,j?'-.' 

Salpetersaures  Strontium 
'                  Sr(X03). 

Kohlensaures  Strontium    1,        ^  ^q.« 
SrCO,                    1        ^»^^^^ 

1.3^-^ 

'             Schwefelsäure 
6O3 

Schwefelsaures  Calcium    !|       j^ää-t- 
taSO,                   ||       y*^-^ 

s,?.^- 

1              Schwefelsäure 

SOs 

1 

Schwefelsaure»  Kalium     i        91770 
K.SO,                           ^'^'^^ 

V^":? 

1 

Schwefelsaures  Baryum 
BaSO, 

Schwefel                         (,jg„ 

1 

Ö.'JN- 

1               Gefunden 

! 

Gesucht               I           1.           '           '■ 

I.' 


lU 


O.U'vO' 
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-   4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

11,9692 

14,9615 

17,9538 

20,9461 

23,9384 

26,9307 

8)7324 

'10,9155 

13,0986 

15,2817 

17,4648 

19,6479 

3,9060 

4,8825 

5,8590 

6,8355 

7,8120 

8,7885 

3,0300 

3,7875 

4,5450 

5,3025 

6,0600 

6,8\75 

•^ 

1,4496 

1,8120 

2,1744 

2,5368 

2,8992 

3,2616 

.,9128 

d,5504 

3,1880 

3,8256 

4,4632 

5,1008 

5,7384 

4,1757  . 

5,5676 

6,9595 

8,3514 

9,7433 

11,1352 

12,5271 

5,7234 

7,6312 

9,5390 

11,4468 

13,3546 

15,2624 

17,1702 

0,1278 

0,1704 

(1^130 

0,2556 

0,2982 

0,3408 

0,3834 

0,7794 

1,0392 

1,2990 

1,5588 

1,8186 
0,9709 

2,0784 

2,3382 

0,4161 

0,6548 

0,6935 

0,8322 

1,1096 

1,2483 

0.4950 

0,6600 

0,8250 

0,9900 

1,1650 

1,3200 
5,5784 

1,4850 

2,0919 

2,7892 

3,4865 

4,1838 
10,1970 

4,8811 

6,2757 

5,0985 

6,7980 

8,4975 

11,8965 

13,5960 

15,2955 

'6,5337 

8,7116 

10,8895 

13,0674 

15.2453 

17,4232 

19.6011 

1,2357  ' 

1 

0,4119 

0,5492 

0,6865 

0,8238 

0,9611 

1,0984 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9.    j 

496                                   Tabe 

Ue  zur  Berechnung 

Gefunden 

Gesucht 

1.C 

BcbwefelBaures  Baryum 
1                   BaSO« 

Schwefelcalcium           "  '^'  ^  ^^ 
CaS                      1       "»**^ 

Schwefelsaures  Baryum 
1                    BaSO^ 

Schwefelsäure            f       .^ 

«0»          'i  '^+si 

Schwefelsaures  Baryum 
BaSO, 

Schwefelsaures  Calcium    '' 
Ca804                   i 

0,58« 

Schwefelsaures  Baryum 
BaSO^ 

Schwefelsaures  Kalium     i 
K,SO,                   1 

0,1 469 

Schwefelsaures  Baryum 
BaSO^ 

Schwefelsaures  Natrium 
Na,S04 

1 

0,608ft 

Schwefelsaures  Calcium 
1                    CaSO, 

1 

Calciumoxy<]|            ' 

CaO                      j 

Oft«« 

• 

1     Schwefelsaures  Calcium 
;                    CaSO, 

Kohlensaures  Calcium 

CaCO,                   1 

0,7350 

1 

Schwefelsaures  Calcium 
CaSO^ 

Kohlensaures  Natrium 
Na,  SO, 

0,7798 

1 

1     Schwefelsauren  Kalium 
K.SO, 

Kohlensaures  Kalium 
K,COa 

0,7932 

1 

'     Schwefelsaures  Kalium 
K,SO, 

ScUwefelkalium 
K,S 

0,6329 

r 

Schwefelsaures   Strontium 
'                    SrSO, 

Kohlensaures  Strontium 
SrCO, 

0,8037 

1 

1 

i                  Stickstoff 

1 

Ammoniak 
NH, 

1,2158 

2, 

Stickstoff 

N 

■s 

Chlorammonium 
NH4CI 

3,8127 

.7. 

Stickstoff 

'                          N 

Natronsalpeter 
NaNOa 

6,0605 

12. 

Stickstoff 
2N 

Schwefelsaures  Jimmon 
(NHJ.SO, 

4,7087 

9, 

Gefunden 

,1 
1                Gesucht                1           1. 

1 

gesuchter  Substanzen  aus  den  gefundenen. 
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4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

1,2348 

1,5435 

1.8522 

2,1609 

2,4696 

2,7783 

i,9  le 

1,7145 

2,0574 

2,4003 

2,7432 

3,0861 
5,2452 

c84 

2,3312 

2,9140 

3,4968 

4,0796 

4,6624 

i,2407 

2,9876 

- 

3,7345 

4,4814 

5,2283 

5,9752 

6,7221 

1,8267 

2,4356 

3,0445 

3,6534 

4,2623 

4,8712 

5,4801 

1,2848 

1,6464 

2,0580 

2,4696 

2,8812 

3,2928 

3,7044 

2.2050 

2,9400 

3,6750 

4,4099 

5,1449 

5,8799 

6,6149 
7,0182 

!    2,3394 

1 

3,1192 

3,8990 

3,6788 

5,4586 

6,2384 

2,3796 

3,1728 

3,9660 
3,1645 

4,7592 

5,5524 

6,3456 

7,1388  ; 

i 

1.^987 

2,5316 

3,7974 

4,4303 

5,0632 

1 
1 

5,6961  1 

2,4111 

3,2148 

4,0185 

4,8222 

5,6259 

6,4296 

7,2333 

3,6474 
11,4381 
18,1815 

4,8632 

6,0790 
19,0635 
30,3025 

7,2948 
22,8762 

8,5106 

9,7264 

1 
10,9422 

15.2508 
24,2420 

26,6889 

30,5016 

34,3143 
54,5445 

36,3630 

42,4235 

48,4840 

14,1261 

18,8348 

23,5435 

28,2522 

32,9609 

37,6696 

42.3783 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 

Frahling,    Anloitmig. 
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